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1 Einleitung 
Die enormen Schwankungen der Ölpreise in den letzten Jahren aufgrund der 
wirtschaftlichen Turbulenzen haben eine starke Abhängigkeit vom Erdöl hervorgerufen 
und ein zusätzliches Argument für die verstärkte Nutzung der erneuerbaren Energien 
gegeben. Zunehmende Nachfrage nach Energie treibt die Preise für fossile 
Energieträger immer höher. Photovoltaik ist eine Schlüsseltechnologie, um den 
Übergang zu einer kohlenstofffreien Energieversorgung zu realisieren [1]. Realistischer 
ausgedrückt ist Photovoltaik ein Weg zu einer kohlenstoffärmeren Energieversorgung. 
Seit dem Jahr 2000 erhöhte sich der Gesamtumsatz der Photovoltaik-Produktion fast 
um zwei Größenordnungen. Die jährlichen Wachstumsraten liegen dabei zwischen 40 
% und 90 %. Das stärkste Wachstum in der jährlichen Produktion in den letzten fünf 
Jahren konnte in Asien beobachtet werden, wo China und Taiwan zusammen jetzt 
mehr als 65 % der weltweiten Produktion ausmachen [2]. 
 
 
Abbildung 1: Photovoltaikproduktion von 2000 bis 2011 [2] 
 
Mit der rasanten Entwicklung der Photovoltaik steigen die Anforderungen an die 
Effektivität der in die Herstellungskette der Solarmodule eingebundenen Prozesse, um 
Wirtschaftlichkeit und Effektivität zu gewährleisten. Während die grundlegenden 
Schritte bei der Herstellung der Solarzellen bereits etabliert sind, besteht die aktuelle 
Aufgabe der Hersteller in der kritischen Betrachtung der ganzen Wertschöpfungskette 
vom Rohsilizium bis zur Solarzelle, um Optimierungspotenzial zu entdecken und 
dadurch die Reduktion der Herstellungskosten zu ermöglichen. Insbesondere betrifft es 
Prozesse, die mit hohem Energieaufwand und somit mit hohen Kosten verbunden sind. 
Auf dem Weg von Rohsilizium bis zur Solarzelle muss eine Reihe von chemischen und 
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verfahrenstechnischen Schritten absolviert werden (Abbildung 2). Unter anderem 
betrifft es die Weiterverarbeitung von Si-Kompaktat in einer Schmelzwanne zum 
polykristallinen Siliziumblock. An dieser Stelle spielt die Dichte des Si-Kompaktats eine 
wichtige Rolle, da davon der Füllungsgrad der Schmelzwanne und somit die Ausbeute 
der Schmelze pro Schmelzvorgang abhängt. Aus diesem Grund wird der Schritt des 
Kompaktierens von Si-Pulver geringer Schüttdichte zu Si-Kompaktat höherer Dichte in 
der Dissertation näher betrachtet.  
2 Charakterisierung des bislang praktizierten 
Walzenkompaktierprozesses 
Zur Überführung des Siliziumpulvers in die Kompaktatform für die Weiterverarbeitung 
wird eine Walzenkompaktieranlage eingesetzt. Der Prozess der Walzenkompaktierung 
des Si-Pulvers ist mit einer Reihe von Problemen verbunden, die im folgenden Kapitel 
näher beschrieben werden. Die wichtigsten Herausforderungen lassen sich in 3 
Punkten zusammenfassen: 
- Die mit dem Herstellungsprozess im Free Space Reactor (FSP) 
zusammenhängende Struktur des Pulvers (Clusterstruktur) verleiht dem Pulver 
sehr ungünstige Eigenschaften für die Pressagglomeration.  
- Die Walzenkompaktierung muss höchste Anforderung an die Reinheit des Si-
Pulvers erfüllen, da Verunreinigungen (z.B. Verschleiß an den mit dem Pulver 
in Berührung kommenden Maschinenteilen) zur Beeinträchtigung der Funktion 
der Solarzellen führen. Die zur Vermeidung des Fremdstoffeintrags eingesetzte 
Keramik sowie die Beschichtung der Arbeitsorgane des Walzenkompaktors 
haben eine sehr geringe Standzeit.  
- Die Grundlage für die wirtschaftliche Weiterverarbeitung einschließlich 
Transport des durch Walzenkompaktierung hergestellten Si-Kompaktats sind 
seine Rohdichte und Festigkeit. Die Qualität des derzeit produzierten 
Kompaktats ist unzureichend.  
Im Nachfolgenden wird der Ist-Stand des Walzenkompaktierprozesses erfasst, wobei 
das Si-Pulver, der Walzenkompaktor und das hergestellte Kompaktat detailliert 
charakterisiert werden.  
2.1 Charakterisierung des Siliziumpulvers aus dem neuen 
Verfahren 
Das Silizium kann industriell in unterschiedlichen Qualitäten gewonnen werden. Man 
unterscheidet metallurgisches Silizium, Solarsilizium und elektronisches Silizium. Der 
Reinheitsgrad des metallurgischen Siliziums liegt zwischen 98,5 und 99,5 % [3]. Die 
Reinheit des Siliziums für die Herstellung von Solarzellen liegt bei 99,9999 % und die 
Reinheit des elektronischen Siliziums beträgt 99,999999999 % [4]. Metallurgisches 
Silizium wird durch Reduktion von Quarz (SiO2) mit Kohlenstoff-Elektroden vor allem in 
 11 
Ländern mit billigem Strom gewonnen. Für die Produktion von Solar- und 
elektronischem Silizium aus metallurgischem Silizium ist eine weitere Reinigungsstufe 
notwendig. Dafür ist die Erzeugung solcher chemischen Verbindungen wie Trichlorsilan 
oder Silan erforderlich [3]. Das Verfahren der Zersetzung von Trichlorsilan ist als 
Siemens-Verfahren bekannt [5]. Es werden dünne beheizte Siliziumstäbe verwendet, 
die sich in einer Gasatmosphäre aus Trichlorsilan und Wasserstoff befinden. Aus der 
Gasphase lagert sich allmählich Silizium an den Stäben ab, die auf diese Weise zu 
dickeren Säulen wachsen. Der Prozess ist sehr energieaufwändig und deswegen teuer 
[6]. Einige Prozessverbesserungen wurden durchgeführt, aber das 
Kostenreduktionspotential dieses traditionellen Siemens - Verfahrens ist begrenzt [7]. 
Durch den Fortschritt bei der Technologieentwicklung und Erweiterung der 
Produktionskapazitäten in den letzten Jahren liefert das Siemens-Verfahren aber nach 
wie vor den größten Beitrag bei der weltweiten Solarsiliziumproduktion. Die stark 
gestiegene Nachfrage und der Mangel an Solarsilizium motivierten mehrere 
Unternehmen weltweit zur Entwicklung neuer Prozesse für die Gewinnung von 
Solarsilizium sowohl auf chemischem als auch auf metallurgischem Wege. Eine 
Übersicht der neuen Verfahren zur Gewinnung des hochreinen Siliziums kann der 
Quelle [8] entnommen werden.  
 
Abbildung 2: Schematische Darstellung des Fertigungsprozesses von Solarzellen  
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Ein weiteres Verfahren zur Gewinnung von Reinstsilizium ist die Zersetzung von 
Monosilan. Unter Berücksichtigung aktuell fallender Preise für Solarsilizium auf dem 
Markt gewinnen die Verfahren mit hohem Kostenreduktionspotential zunehmend an 
Bedeutung. Liegt der Bedarf an Energie je kg Reinstsilizium für die Abscheidung im 
konventionellen Siemensverfahren (CVD im Siemensreaktor) bei ca. 80 kWh, so 
benötigt das neuartige Verfahren zur Monosilanzersetzung < 10 kWh / kg [9]. Zunächst 
wird aus Rohsilizium Trichlorsilan erzeugt, welches zu Monosilan umgesetzt wird. 
Anschließend wird Monosilan in einem Reaktor bei der Temperatur von etwa 400°C zu 
pulverförmigem Solarsilizium zerlegt [10]. Bei der thermischen Zersetzung des 
Monosilans entstehendes Reinstsilizium besitzt eine sehr geringe Korngröße 
(Abbildung 3). 
 
Abbildung 3: REM-Aufnahme von Pulver 1 
Die Handhabung und Weiterverarbeitung dieses Pulvers ist aufgrund seiner geringen 
Schüttdichte sehr problematisch. Um das Si-Pulver für die Weiterverarbeitung 
handhabbar zu machen, ist ein zusätzlicher Verfahrensschritt notwendig, in dem durch 
Anwendung eines geeigneten Agglomerationsverfahrens das feine Si-Pulver in die 
Form eines dichten Agglomerats überführt wird. Die Verdichtung des Pulvers hat 
entscheidende Bedeutung für die Befüllung der Schmelzform bei der Herstellung der 
Si-Blöcke im nächsten Verfahrensschritt. Durch die Verwendung des verdichteten 
Siliziumpulvers kann die Einwaage in die Schmelzform gegenüber dem unverdichteten 
Si-Pulver mit großem Lückenluftanteil deutlich gesteigert werden, was in einer 
größeren Ausbeute an Schmelze pro Schmelzvorgang resultiert. Dadurch kann die 
Anzahl der Schmelzvorgänge reduziert und eine erhebliche Menge an Energie gespart 
werden. Die Einführung eines neuen Herstellungsverfahrens für Solarsilizium durch 
Zersetzung des Silans in einem Free Space Reactor (FSR) erfordert eine umfassende 
Untersuchung des hergestellten Pulvers in Abhängigkeit der Betriebsparameter des 
Reaktors. Eine der wesentlichen Einflussgrößen in diesem Prozess ist der Silanstrom 
im Reaktor. Es sollen drei Si-Pulversorten untersucht werden (Pulver 1, Pulver 2, 
Pulver 3), die als primäres Unterscheidungsmerkmal unterschiedlichen 
Volumenströmen von Silan im Free Space Reactor (FSR) bei der Gewinnung 
zugeordnet sind (3 m3/h; 4,5 m3/h; 6 m3/h). Es soll herausgefunden werden, ob die 
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Herstellungsbedingungen die Eigenschaften der Pulver und Kompaktate beeinflussen. 
Falls sich eine Abhängigkeit feststellen lässt, sollen die optimalen 
Herstellungsbedingungen ermittelt werden. Zur umfassenden Charakterisierung des Si-
Pulvers ist eine Reihe von Untersuchungen erforderlich, die die Qualität der 
vorliegenden Pulversorten wiedergeben. 
 
- granulometrische Untersuchungen  
Die Korngrößenanalyse wurde mit dem Laserbeugungsgerät der Fa. Sympatec HELOS 
(H0735) & QUIXEL durchgeführt (ISO 13320-1). QUIXEL ist das Nassdispergiersystem 
für die Partikelgrößenanalyse von Suspensionen und Emulsionen im Größenbereich 
von 0,1 µm bis 3,5 mm. HELOS ist der Laserbeugungssensor für den Messbereich von 
0,1 µm bis 8750 µm. Die Partikelgrößenanalyse mit Laserstrahlen basiert auf dem 
Prinzip der Laserlichtbeugung an Partikeln. Ein Laserstrahl erzeugt bei der 
Durchstrahlung eines Partikelkollektives ein Beugungsbild, weil das Laserlicht in 
Abhängigkeit von der Größe der Einzelteilchen in unterschiedliche Streuwinkel 
abgelenkt wird. Die winkelabhängige Intensitätsverteilung wird an einem Multielement-
Detektor aufgenommen und der angeschlossene Rechner ermittelt aus diesen 
Signalen die zugehörige Korngrößenverteilung [11].  
 
Abbildung 4: Korngrößenverteilung von 3 Si-Pulverproben mit dem 
Laserbeugungsgerät HELOS (H0735) & QUIXEL 
 
Im Rahmen der Laserbeugungsanalyse wurden die Si-Pulver einer Nassdispergierung 
mittels Ultraschall (QUIXEL) unterzogen, um Agglomerate aufzulösen, die beim 
Handling und Transport des Si-Pulvers entstehen. Man kann deshalb davon ausgehen, 
dass mit dieser Methode die „waren“ Partikelcluster vermessen werden, die selbst eine 
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sehr hohe Stabilität haben müssen, weil sie ansonsten durch die Beanspruchung mit 
Ultraschall auch aufgelöst würden. Nach der Korngrößenanalyse mit dem 
Laserbeugungsgerät kann man feststellen, dass es keine signifikanten Unterschiede 
zwischen den einzelnen Pulversorten gibt. Die d10, d50 und d90 Werte schwanken in 
sehr engen Bereichen (Tabelle 1). Aus der Abbildung 4 ist ersichtlich, dass die 
Kornklassen der Musterpulverproben zwischen 0,1 und 7 μm liegen. Der d50 Wert liegt 
bei ca. 1,1 μm. 
Die spezifische Oberfläche der vorliegenden Si-Pulver mit ausgeprägter 
Clusterstruktur (Vermessung der Sekundärpartikel - Cluster) wurde mit der BET-
Methode ermittelt. Das Verfahren basiert auf der Bestimmung der Menge des 
Adsorbates oder des verbrauchten Adsorptivgases, die erforderlich ist, um die äußere 
Oberfläche und die zugängliche innere Porenoberfläche eines Feststoffes mit einer 
vollständigen Adsorbatmonoschicht zu bedecken. Diese Monoschichtkapazität kann 
aus der Adsorptionsisotherme mit Hilfe der BET-Gleichung berechnet werden [12]. Ein 
beliebiges Gas kann eingesetzt werden, vorausgesetzt, es wird physikalisch mit 
schwachen Bindungen (Van-der-Waals-Kräfte) an der Feststoff-Oberfläche adsorbiert 
und kann durch Druckerniedrigung bei der gleichen Temperatur desorbiert werden. 
Stickstoff wird in der Regel als das geeignetste Adsorptiv verwendet [13]. 
Die Werte der spezifischen Oberfläche Sm für die drei getesteten Pulverqualitäten 
weisen eine geringe Streuung auf und liegen zwischen 10,6 und 11,1 m2/g. Eine 
systematische Abweichung lässt sich beim Vergleich der Pulverqualitäten nicht 
erkennen.  
 
- physikalische Untersuchungen  
Die physikalischen Untersuchungen dienen zur Ermittlung von Reindichte, 
Schüttdichte, Rütteldichte und Elementenbestimmung des Si-Pulvers.  
Die Reindichte, auch absolute oder wahre Dichte genannt, bezeichnet die Dichte des 
stofflichen Teils eines Körpers beliebigen Aggregatzustandes. Die Messung wurde mit 
einem Flüssigkeitspyknometer durchgeführt (DIN 51907). Als Fluid wurde Xylol 
verwendet. Zuerst wurden die Reindichten der Si-Pulver ohne Vormahlung gemessen. 
Dabei sind die Reindichtewerte im Bereich von ca. 1,3 bis 1,4 g/cm3 ermittelt worden, 
was im Vergleich zur Dichte des reinen Siliziums (Reindichte 2,33 g/cm3) sehr gering 
ist. Nach Mahlung mit der Scheibenschwingmühle stiegen die gemessenen 
Reindichtewerte auf 2,004 bis 2,091 g/cm3. Das ist ein Beweis für die ausgeprägte 
Clusterstruktur des Siliziumpulvers aus dem neuen Verfahren. Die 
Pyknometerflüssigkeit kann erst nach der Mahlung die Hohlräume ausfüllen und die 
Partikel komplett benetzen, wenn die Cluster zerstört sind. Das gelingt in der 
Scheibenschwingmühle nicht vollständig. Deshalb bleiben die Reindichten noch unter 
dem Normwert.  
Zur Bestimmung der Schüttdichte wird der Stoff in einen Messbecher mit bekanntem 
Volumen geschüttet und das Gewicht festgestellt (DIN 51705). Das vom Schüttgut 
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eingenommene Volumen schließt Zwischenräume, Hohlräume und Partikelporen mit 
ein. Der Schüttdichtewert bei allen drei Pulversorten liegt bei ca. 0,05 g/cm3. 
Die Rütteldichte entsteht durch mechanische Rüttelung eines Haufwerks. Für die 
Bestimmung der Rütteldichte wird eine Vorrichtung eingesetzt, die aus einem 
Messzylinder mit bekanntem Volumen besteht und einem Rüttelmechanismus, der den 
Messzylinder in Rüttelbewegung versetzt. Dabei findet eine Neuanordnung der Partikel 
im Haufwerk statt, was zum Ausfüllen der Hohlräume zwischen den Einzelpartikeln 
führt. Die Werte der Rütteldichte für alle drei Pulversorten liegen bei ca. 0,06 g/cm3.  
Der durch die Clusterstruktur des Pulvers bedingte Lückenluftanteil der Schüttung ist 
extrem groß. Der rechnerische Wert liegt für alle drei Qualitäten bei ca. 97 %. Die 
Lückenluft muss im Zuge der Pressverdichtung ausgetrieben werden, sonst ist eine 
ausreichende Kompaktierung des Si-Pulvers nicht möglich.  
Die Elektronenstrahlmikroanalyse ermöglicht die Bestimmung der Konzentration der 
Elemente in einer Probe. Es zeigt sich am Beispiel des Pulvers 1 eine hohe Reinheit 
der untersuchten Proben (nur ein Peak für Silizium im Messprotokoll). Siehe Abbildung 
A 1, Anhang A. Das gilt auch für die zwei weiteren Siliziumpulver. Im Laufe der 
Walzenkompaktierung soll die hohe Reinheit des Si-Pulvers erhalten bleiben. Die 
Verunreinigung durch andere Elemente ist unzulässig. Aufgrund dessen, dass viele der 
metallischen Verunreinigungen wie Eisen, Aluminium, Titan und andere bereits in 
verschwindend geringen Mengen (< ppm) akut die Leistung der Solarzelle 
beeinflussen, ist es notwendig, ihre zulässigen Konzentrationen zu beachten. Ein 
Überblick über die Verunreinigungselemente und deren Einfluss auf die Effizienz der 
Solarzellen in Abhängigkeit von ihren Konzentrationen kann der Abbildung A 2, 
Anhang A entnommen werden. 
Die physikalischen Eigenschaften des Siliziumpulvers bestimmen dessen 
Kompaktiereigenschaften wesentlich. Problematisch für die Pressverdichtung ist auf 
alle Fälle der extrem hohe Lückenluftanteil sowie die bei der Lasergranulometrie 
gefundene hohe Stabilität der Primärpartikelcluster. Außerdem wird sich die hohe 
Härte der Primärpartikel und der große E-Modul des Siliziums ungünstig auf die 
Kompaktierbarkeit auswirken, weil unter diesen Umständen Primärpartikelbruch und 
plastische Deformation der Primärpartikel als Verdichtungsmechanismus weitgehend 
ausgeschlossen werden können. Aus den genannten Eigenschaften folgt zwangsläufig 
eine hohe elastische Rückexpansion nach der Pressdruckentlastung, die dem 
Verdichtungsgrad entgegenwirkt und sich insgesamt negativ auf die Kompaktatqualität 
auswirkt. Mit den ermittelten physikalischen Eigenschaften hat das Si-Pulver schlechte 
Voraussetzungen für die Kompaktierbarkeit. Das gilt für alle untersuchten Si-
Pulverqualitäten. Ein signifikanter Einfluss des Silanstroms bei der Gewinnung des Si-
Pulvers auf dessen physikalische Eigenschaften zeichnet sich nicht ab. Um 
Kompaktate der geforderten Qualität herstellen zu können, wird es darauf ankommen, 
die Primärpartikelcluster vor der Pressverdichtung oder im Zuge der Pressverdichtung 
weitgehend zu zerstören. In diesem Zusammenhang könnten sich 
Herstellungsbedingungen für das Si-Pulver als sehr vorteilhaft erweisen, die zur 
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Ausbildung von weniger stabilen Primärpartikelclustern führen oder unter denen die 
Bildung von Clusterhohlräumen ganz vermieden wird. 
 
- thermische Untersuchungen  
Die thermischen Untersuchungen dienen zur Ermittlung der Reaktivität des Si-Pulvers 
in bestimmten Temperaturbereichen durch TG- und DSC-Analyse. Bei der TG-Analyse 
wird die Massenänderung der Probe gemessen. Bei der DSC-Analyse wird die 
Wärmestromdifferenz festgestellt, aus der Phasenwechsel ablesbar sind. 
Die Analysen liefern Aussagen über die Thermostabilität des Siliziumpulvers in Bezug 
auf Oxidationsreaktionen. Dabei werden die Temperaturen gemessen, bei denen 
Oxydationsreaktionen in einer Luftsauerstoffatmosphäre beginnen. Die Informationen 
sind wichtig, um zu erkennen, bei welchen Temperaturen das Siliziumpulver ohne 
Oxidationsverluste weiterverarbeitet werden kann.  
Bei der Thermogravimetrie (TG) wird die Masseänderung einer Probe in Abhängigkeit 
von der Temperatur oder der Zeit gemessen. Die thermogravimetrische Messung ist 
nur dann möglich, wenn ein Materieaustausch zwischen der Probe und der Umgebung 
erfolgen kann. Während der Zersetzungsreaktion kann die Probe eine flüchtige 
Komponente an die Umgebung abgeben, oder sie kann während der 
Oxidationsreaktion aus der Reaktionsumgebung eine Komponente aufnehmen. 
Während der Messung wird die Probentemperatur T mit konstanter Heizrate β = dT / dt 
erhöht.  
∆ 0m)T(mm                             (1)    
Für das Siliziumpulver wurde die TG – Messung bis zur Temperatur von 1200°C 
durchgeführt, wobei ein Gewichtsanstieg bis zu 50 % registriert worden ist. Das deutet 
auf eine große Oxidationsfähigkeit des Siliziumpulvers bei höheren Temperaturen hin.  
Alle drei Pulverqualitäten weisen sehr ähnliche TG - Kurvenverläufe auf. Es konnten 
keine signifikanten Unterschiede festgestellt werden (Abbildung 5).  
DSC (Dynamische Wärmestrom-Differenz-Kalorimetrie) ist eine 
Standardmethode der thermischen Analyse. Mit der DSC können physikalische 
Umwandlungen und chemische Reaktionen qualitativ und quantitativ erfasst werden. 
Bei dieser Methode wird die Wärmestromdifferenz aus der Temperaturdifferenz 
zwischen der Probe und der Referenzprobe bestimmt. Die Wärmestromdifferenz 
[mW/mg] wird als Funktion der Temperatur oder der Zeit bestimmt, während die 
Proben einem geregelten Temperaturprogramm unterworfen sind. Als Referenz 
verwendet man eine thermisch inerte Substanz, die im interessierenden 
Temperaturbereich keine thermischen Effekte zeigt (z.B. eine leere Probenkapsel) [17].    
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Abbildung 5: TG - Analyse der Pulver unter Luft 
 
Für das Siliziumpulver wurde die DSC – Messung bis zur Temperatur von 1200°C 
unter Luft durchgeführt. Der steile Kurvenverlauf im DSC-Diagramm oberhalb 800°C 
mit Ausbildung eines ausgeprägten Maximums bei ca. 1100°C hängt mit der 
exothermen Oxidationsreaktion des Siliziums zusammen. Generell ist beim Handling 
des Si-Pulvers die erhöhte Reaktionsfähigkeit in diesem Temperaturbereich zu 
beachten. Alle untersuchten Pulversorten zeigen sehr ähnliche DSC-Verläufe. 
 
Abbildung 6: DSC-Analyse der Pulver unter Luft  
(Verläufe für Pulver 2 und Pulver 3 sind nahezu deckungsgleich) 
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- mikroskopische Untersuchungen zur optischen Beurteilung der Form und 
Struktur der Partikel und Partikelcluster  
Aus den REM – Aufnahmen (Abbildung 3) ist erkennbar, dass annähernd kugelförmige 
Primärpartikel des Siliziumpulvers mit einem Durchmesser von 100-300 nm Cluster 
bilden mit teilweise hohlkugelähnlicher Struktur. Zusätzliche mechanische Stabilität 
verleihen den Clustern durch Sinterprozesse entstandene Feststoffbrücken zwischen 
den einzelnen Partikeln bzw. Oxidationsschichten an der Partikeloberfläche.  
Für die Erzielung einer hohen Kompaktatdichte und -festigkeit ist es wichtig, dass die 
Primärpartikelcluster im Zuge der Pressverdichtung zerstört werden. Gelingt das nicht, 
dann verhalten sich die Cluster wie Federn unter Last, die nicht brechen und nach 
Entlastung wieder ihre ursprüngliche Form annehmen. In Verbindung mit dem 
richtungsabhängigen hohen E – Modul des Siliziums von 130-188 GPa würde das zu 
einer hohen elastischen Rückexpansion bei Druckentlastung zum Nachteil der 
Kompaktatqualität führen. Ein zusammenfassender Überblick der Qualitätsmerkmale 
der untersuchten Si-Pulver ist in der Tabelle 1 zu sehen. 
 
Tabelle 1: Qualitätsmerkmale der Pulver in Abhängigkeit von den 
Herstellungsbedingungen 
  Maßeinheit Pulver 1 Pulver 2 Pulver 3 
Volumenstrom  ̇ von Silan  [m³/h] 3 4,5 6 
Primärpartikel (REM)              d50 nm 100-300 100-300 100-300 
Cluster (Laser)                        d10 µm 0,23 0,23 0,24 
                                              d50 µm 1,1 1,08 1,12 
d90 µm 2,67 2,54 2,74 
Schüttdichte ρShütt. g/cm³ 0,0532 0,048 0,0514 
Rütteldichte ρRüttel. g/cm³ 0,0666 0,0594 0,0658 
Reindichte ρRein. g/cm³ 2,004 2,078 2,091 
spezifische Oberfläche Sm m²/g 10,647 10,602 11,100 
Porosität εs % 97,3 97,6 97,5 
TG: Masseänderung Δm  % ca. 50  ca. 50 ca. 50 
DSC: Wärmestromdifferenz ΔФ mW/mg +5 +4,6 +4,6 
2.2 Charakterisierung der derzeit eingesetzten Walzenpresse  
2.2.1 Betriebliche Parameter 
Zur umfassenden Charakterisierung der für die Kompaktierung von Si-Pulver genutzten 
Walzenpresse sind die Betriebsparameter (Kräfte, Drücke, Geschwindigkeiten), 
Angaben über konstruktive Gegebenheiten (Abmessungen, Form) der Maschine sowie 
Informationen über die verwendeten Werkstoffe zum Verschleißschutz erforderlich. 
Die betrieblichen Parameter der Walzenpresse haben einen direkten Einfluss auf die 
Qualität der hergestellten Kompaktate. Durch die Ermittlung der optimalen Kombination 
von Betriebsparametern lassen sich deutliche Fortschritte bei der Kompaktatqualität 
erzielen. Zu den wichtigsten Parametern der Walzenpresse, die mit der 
Kompaktatqualität unmittelbar in Verbindung stehen, gehören folgende Angaben: 
spezifische Presskraft der Walzen, Umfangsgeschwindigkeit der Walzen, Breite des 
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Walzenspaltes. Die bislang genutzte Kompaktieranlage wird üblicherweise mit einer 
Walzen-Umfangsgeschwindigkeit vu von 0,042 bis 0,052 m/s (4 - 5 Umdr. / min bei 
einem Walzendurchmesser von 200 mm) betrieben. Die spezifische Presskraft Fs 
beträgt ca. 20 kN/cm. Der Kompaktiervorgang erfolgt unter Vakuum bei 
Raumtemperatur. Der Walzenspalt beträgt ca. 0mm.  
 
2.2.2 Konstruktive Parameter 
Zur Verminderung des metallischen Fremdstoffeintrags ist die Beschichtung bzw. 
Belegung der Arbeitsorgane der Walzenpresse (insbesondere Kompaktierwalzen) mit 
verschleißbeständigen, metallfreien Materialien erforderlich. Der Einsatz von 
Keramiken stellt aber auf Grund ihrer hohen Sprödigkeit besondere Anforderungen an 
die Konstruktion der keramischen Bauteile. Folgende konstruktive Faktoren sind von 
Bedeutung: Geometrie des Keramikrings, Dicke des Keramikrings, Geometrie der 
Formmulden an der Oberfläche des Keramikrings (Form, Anordnung). Der 
Walzendurchmesser der für die Kompaktierung von Solarsilizium derzeit eingesetzten 
Kompaktieranlage liegt bei 200 mm bei einer Walzenbreite von 50 mm. Die 
Walzenoberfläche ist mit Formmulden versehen, die in einen Siliziumnitrid-Keramikring 
eingearbeitet sind. Auf jeder Walze sind 56 Formmulden mit einer Breite von 6,4 mm 
und einer Tiefe von 1,8 mm vorhanden. Die Länge der Formmulden entspricht der 
Breite der Walze (50 mm). Die Walzen bestehen somit aus 2 Komponenten: Stahlkern 
und Keramikring. Die Dicke des Keramikrings beträgt 27,5 mm. Ein großes Problem 
der so konfektionierten Anlage ist häufiger Bruch des Keramikrings infolge von 
Presskraftschwankungen im Walzenspalt. Das verteuert den Kompaktierprozess in 
starkem Maße. Die Pressgutzuführung erfolgt mittels einer vertikal angeordneten 
Stopfschnecke. Der Wendeldurchmesser liegt bei 40 mm bei einem Durchmesser der 
Achse von 16 mm (Breite der Spirale 12 mm). Die Steigung der Spirale beträgt 38 mm.  
 
2.2.3 Werkstoffliche Parameter 
Neben der Realisierung einer gewünschten Kompaktatqualität steht die Aufgabe der 
Verschleißminimierung an den Arbeits- und Zuführungsorganen der Walzenpresse 
im Vordergrund. Das pulverförmige Solarsilizium ist ein sehr hartes Material mit 
hoher Verschleißwirkung. Folgende Verschleißzonen sind besonders zu 
berücksichtigen: Walze / Walze, Stopfschnecke, Herzblech / Walze. Es müssen 
Materialien und Beschichtungen in diesen Zonen der Walzenpresse eingesetzt 
werden, die einen minimalen Fremdstoffeintrag sowie eine hohe Standzeit der 
Anlage gewährleisten. Die Verschleißproblematik gekoppelt mit Fremdstoffeintrag 
insbesondere im Hinblick auf metallische Verunreinigungen spielt bei der 
Pressagglomeration von Solarsilizium eine wichtige Rolle, da dadurch die spätere 
Funktionalität der Solarzellen beeinträchtigt werden kann. Es sind deshalb metallfreie 
Verschleißschutzmaterialien einzusetzen. Die Werkstoffkombination aus Stahl und 
Si3N4-Keramik bei der aktuellen Walzenkonstruktion erfüllt die Anforderungen noch 
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nicht zufriedenstellend insbesondere hinsichtlich der Standzeit des Keramikrings. Die 
seitliche Abdichtung des Pressenraumes erfolgt mit Herzblechen, die aus 
verschleißfester SiC-Keramik bestehen.  
Durch das Anlegen des Vakuums für die Entlüftung des Si-Pulvers steigt die 
Schüttdichte des Pulvers, wodurch sich seine abrasive Wirkung in der Stopfschnecke 
erhöht, die als Mittel zum Druckaufbau im Walzenspalt wegen des kleinen 
Walzendurchmessers der Walzenpresse eingesetzt wird. Der Verschleiß geschieht hier 
hauptsächlich an den Wendeln der Stopfschnecke. Zur Verschleißvermeidung sind die 
Wendeln mit einer Verschleißschutzschicht aus TiN oder DLC beschichtet.  
2.3 Charakterisierung des derzeit produzierten 
Siliziumkompaktats 
Die Qualität der mittels vorhandener Walzenkompaktieranlage hergestellten 
Kompaktate ist nicht ausreichend. Die wichtigsten Probleme sind die geringe 
Rohdichte und Festigkeit. Die Kompaktate stellen keine diskreten Presslinge, sondern 
ein granulatähnliches Produkt dar. Zur Erreichung einer besseren Kompaktatqualität ist 
es notwendig, den Kompaktierprozess zu optimieren. 
 
Abbildung 7: Charakteristisches Bild vom Si-Kompaktat  
 
Die Analysen dieser Agglomerate sind Ausgangspunkt zur Optimierung der 
Agglomeratqualität. Alle Eigenschaften für das Si-Kompaktat wurden genauso ermittelt 
wie für das Si-Pulver. Außerdem wurden einige spezifische Untersuchungen für das Si-
Kompaktat durchgeführt, die im Folgenden näher erläutert werden. 
a) granulometrische Untersuchungen  
Für die Si-Kompaktate wurde die Korngrößenverteilung durch Siebung ermittelt. 
b) physikalische Untersuchungen zur Ermittlung von: 
Rein-, Schütt-, Rütteldichte und spezifischer Oberfläche sowie 
Porenradienverteilung (Quecksilberporosimetrie)  
c) thermische Untersuchungen zur Ermittlung der Reaktivität des Si-Kompaktats in 
bestimmten Temperaturbereichen 
d) mikroskopische Untersuchungen zur Beurteilung der Struktur  
e) schüttgutmechanische Untersuchungen zur Bestimmung der Festigkeit und 
Handhabbarkeit der Kompaktate 
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- Messung der Druckfestigkeit (Drucktopf, Abbildung A 4 im Anhang A) 
- Messung der Abriebfestigkeit (Drehrohr, Abbildung A 5 im Anhang A) 
Zur Untersuchung standen drei unterschiedliche Kompaktatqualitäten zur Verfügung, 
die den drei zuvor untersuchten Siliziumpulvern zugeordnet sind. Für jede 
Kompaktatqualität wurde eine Doppelprobe untersucht (Probe 1 und Probe 2).  
Da bei der Kompaktatherstellung die gemessene spezifische Anpresskraft der 
Walzenpresse im weiten Bereich schwankte, kann diese nicht als eine eindeutige 
Einflussgröße betrachtet werden. 
 
- granulometrische Untersuchungen 
Die Siebanalyse unterstreicht die schlechte Qualität der Kompaktate. Diese bestehen 
trotz der Verwendung einer Formmuldenwalzenpresse für die Pressverdichtung nicht 
aus diskreten Presslingen mit einer der Geometrie der Formmulden entsprechenden 
Form, sondern stellen ein granulatähnliches Zerfallsprodukt dar. Zeugnis der 
schlechten Kompaktatqualität ist der Umstand, dass Presslinge mit einer der 
Formmulden der Presse nahe kommenden Größe überhaupt nicht im Pressprodukt 
vorhanden sind. Kompaktatstücke im Bereich von 4-6 mm spielen mit insgesamt 2-3 % 
eine untergeordnete Rolle. Durch den starken Zerfall der Presslinge erreicht die 
Kornklasse von 1,25 - 2 mm mit 25 - 30 % den höchsten Masseanteil. Kennzeichnend 
für die schlechte Effektivität des Kompaktierprozesses ist auch der hohe Anteil an 
Feinkorn < 0,5 mm im Kompaktat, der hauptsächlich durch Abriebbildung bedingt ist. 
Die Abbildung 8 enthält die Korngrößenverteilung des Pulvers 1 und des daraus 
hergestellten Kompaktats 1.  
 
 
Abbildung 8: Vergleich der Korngröße (Siebanalyse) des Kompaktats 1 und des 
Pulvers 1 (Laserbeugungsanalyse) 
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- physikalische Untersuchungen 
Die Dichte der Kompaktate hat eine große Bedeutung für den Transport (geringe 
Abriebbildung) und den späteren Schmelzprozess (höhere Ausbeute an Schmelze pro 
Schmelzvorgang). Die Aufgabe in die Schmelzwanne erfordert eine 
Kompaktatschüttdichte von > 0,5 t/m3 (≙ 0,5 g/cm3). Die Rohdichte der Kompaktate 
steht auch im Zusammenhang mit den Bindekräften und damit mit der geforderten 
mechanischen Stabilität der Kompaktate. 
Die Reindichtemessungen wurden an Kompaktatkörnern der Größe 0-0,5mm 
vorgenommen. Dazu wurden die Körner in einer Scheibenschwingmühle vorher 
aufgemahlen, um die Benetzung der gesamten Feststoffoberfläche mit der 
Pyknometerflüssigkeit Xylol zu gewährleisten. Die Messungen sollten zeigen, ob durch 
die zusätzliche Druckbeanspruchung des Siliziums im Rahmen des 
Kompaktierprozesses Aktivierungsreaktionen ablaufen, die zu einer Annäherung der 
Reindichtewerte an den Normwert für reines kristallines Silizium von 2,33 g/cm3 führen. 
Wie die in der Tabelle 2 zusammengestellten Messwerte zeigen, ist dieser Effekt nicht 
eingetreten. Die Reindichtewerte für das Kompaktat stimmen gut mit den 
entsprechenden Werten für das Ausgangspulver überein. Die Abweichungen können 
dem zufälligen Fehler zugeschrieben werden. 
Die Messungen der Rohdichte wurden an Kompaktatkörnern der Größe 2,5-
3,15 mm durchgeführt. Die Werte liegen im Bereich von 0,5 bis 0,63 g/cm3, wobei eine 
Abhängigkeit von der Einflussgröße Silanstrom nicht zu erkennen ist (Tabelle 2). Die 
erreichten Rohdichtewerte entsprechen nicht der Zielvorgabe, weil damit die 
Schüttdichte des Kompaktats von mindestens 0,5 t/m3 (≙0,5 g/cm3) nicht erzielt wird. 
Die Schüttdichten der Kompaktate schwanken im Bereich von 0,4 bis 0,435 g/cm3. Erst 
durch Einrütteln stiegen die Schüttdichten über das Mindestmaß.  
Eine systematische Wirkung der Einflussgröße Silanstrom auf die Schüttdichte 
und Rütteldichte des Kompaktats ist nicht zu erkennen.  
Die Bestimmung der spezifischen Oberfläche bei den Kompaktaten erfolgte 
ebenfalls mit Hilfe der BET-Methode. Ziel der Untersuchung war die Feststellung der 
Veränderung der spezifischen Oberfläche infolge der Kompaktierung. Die gemessenen 
Werte für die spezifische Oberfläche der drei getesteten Kompaktatsorten liegen im 
Bereich von 10,7 bis 12,3 m2/g und unterscheiden sich somit kaum von den 
spezifischen Oberflächen der dazugehörigen Si-Pulversorten. Dieses 
Untersuchungsergebnis bestätigt die geringe Effizienz des Kompaktierprozesses für 
die Siliziumpulver. Normalerweise wird durch Pressverdichtung infolge der 
zwangsläufigen Zunahme der Feststoff/Feststoff-Grenzflächen eine deutliche 
Absenkung der spezifischen Oberfläche bewirkt. Bei den Siliziumkompaktaten ist das 
nicht der Fall, weil wegen der starken elastischen Rückexpansion nur eine geringe 
Rohdichte der Kompaktate bei offenem Porensystem erreicht wird. Die insgesamt 
geringen spezifischen Oberflächen für Kompaktate und Pulver zeigen an, dass die Si-
Primärpartikel keine Poren oder zumindest keine offenen Poren haben. 
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Für die drei unterschiedlichen Kompaktatqualitäten (je 2 Proben) wurde der 
häufigste Porenradius mit Hilfe eines Quecksilberporosimeters bestimmt. Der häufigste 
Porenradius der Si-Kompaktate liegt im Bereich von 65 – 75 nm. D.h., diese Poren 
existieren im Kontaktbereich der quasi runden Si-Primärpartikel. Die weniger 
zahlreichen Meso- und Makroporen im Größenbereich > 10 µm betreffen die 
Hohlräume innerhalb und zwischen den Primärpartikelclustern.  
 
- thermische Untersuchungen 
Es wurde die DSC – Analyse für die 3 Kompaktatqualitäten (je zwei Proben) 
unter Luftbedingungen durchgeführt. Beim Vergleich mit den DSC-Kurven für die 
entsprechenden Pulver wird deutlich, dass die Unterschiede im Kurvenverlauf für 
Pulver und Kompaktate minimal sind. Das gilt auch für die DSC-Werte im Bereich der 
durch exotherme Oxidationsreaktionen hervorgerufenen Kurvenmaxima. Die geringen 
Unterschiede bei der DSC-Analyse von Pulver (Abbildung 6) und Kompaktat 
(Abbildung 9) sind eher zufälligen oder auch systematischen Analysefehlern 
zuzuschreiben. Kleine Abweichungen in den DSC-Verläufen von den Kompaktaten 
(Abbildung 9) im Bereich von 600-1200°C sind möglicherweise auf Fehler bei der 
Probenahme und Probenteilung zurückzuführen. Somit ist mit hoher 
Wahrscheinlichkeit ein Effekt der mechanischen Aktivierung der Si-Partikel durch die 
Pressverdichtung auszuschließen.  
 
 
Abbildung 9: DSC - Analyse der Kompaktate unter Luft 
 
Auch die TG–Analyse zeigt, dass es keinen signifikanten Unterschied zwischen 
Pulver und Kompaktat gibt. Die Gewichtszunahmen infolge der Oxidation 
unterscheiden sich kaum voneinander. Ebenso wie bei den Pulvern setzt bei den 
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Kompaktaten ab einer Temperatur von ca. 800°C unter Anwesenheit von Luftsauerstoff 
starke Oxidation ein (Abbildung 10).  
 
Abbildung 10: TG - Analyse der Kompaktate unter Luft 
 
- mikroskopische Untersuchungen 
Es wurden Mikroskopaufnahmen von Kompaktatkörnern der Klasse 3,15 - 4 mm mit 
Hilfe eines Stereomikroskops vom Typ SteREO Discovery.V12 angefertigt (Abbildung 
11). Die Aufnahmen zeigen die starke Rissigkeit der Si-Kompaktate, die auf die starke 
elastische Rückexpansion zurückzuführen ist. Die Mikroskopaufnahmen bringen ein 
weiteres Qualitätsmerkmal der Si-Ausgangspulver ans Licht. Diese enthalten Körner 
mit stärker versinterten Primärpartikeln. Diese relativ groben Körner entstehen durch 
Anhaftung von Primärpartikelclustern an die heiße Reaktorwand, wo unter der 
Bedingung einer höheren Temperatur und längeren Verweilzeit Sinterprozesse 
ablaufen können. Die Sinterkörner fallen schließlich ab und vermischen sich mit dem 
Si-Pulver, wo sie sich mit rötlichen Si-Sekundärpartikeln umhüllen. Sie sind deshalb im 
Pulver nicht zu erkennen. Offenbar werden sie aber sehr deutlich durch ihre blaue 
Färbung in den Bruchflächen der Kompaktate. Die Sinterkörner stellen eine 
Pulverinhomogenität dar, die eine gleichmäßige Verdichtung behindert und somit zum 
schlechten Kompaktierergebnis für die untersuchten Si-Pulver beiträgt.  
Die Hauptursache für das schlechte Kompaktierergebnis liegt aber in den 
besonderen physikalischen Eigenschaften des Si-Pulvers. Dieses besteht aus sich 
abstützenden, hohlkugelähnlichen Primärpartikelclustern, die mechanisch sehr stabil 
sind und sich wie Federn verhalten (Abbildung 21), die bei der Pressverdichtung 
elastische Deformationsenergie speichern, die dann im Verlauf der Druckentlastung 
wieder frei wird. Durch die Clusterbildung enthält das Si-Pulver mehr als 97 % 
Lückenluft, die ein weiteres Problem für den Kompaktierprozess darstellt. Beide 
Faktoren, die stabilen elastischen Cluster und die Lückenluft, führen zu einer hohen 
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elastischen Rückexpansion der Kompaktate, mit sehr negativen Auswirkungen auf 
deren Qualität. 
 
 
Abbildung 11: Beispielaufnahme des Kompaktats 2 (Probe 1) 
 
Die hohe Rückexpansion bedingt die geringen Dichtegrade der Si-Kompaktate von 
weniger als 30 %. Unter diesen Bedingungen ist die Zahl der Partikelkontakte und die 
Gesamtkontaktfläche zwischen den Feststoffphasen im Agglomerat zu gering, um die 
Bindekräfte ausreichender Anzahl und Intensität auszubilden, welche die Basis für eine 
gute Kompaktatqualität wären. Aus den genannten Gründen entstehen unter den 
gegebenen Kompaktierbedingungen sehr rissige und nur wenig feste Presslinge, die 
unter den mechanischen Beanspruchungen bei Transport und Lagerung schnell 
zerfallen. Der Zerfall setzt bereits beim Fall des Kompaktats aus dem Walzenspalt auf 
die Transportvorrichtung ein, so dass das Kompaktat nicht aus diskreten Presslingen 
besteht, sondern ein granulatähnliches, sehr stark staubendes Zerfallsprodukt darstellt. 
Die sich ergebende Größenverteilung der Kompaktatkörner begünstigt zwar deren 
Einordnung in eine dichte Packung, die Schüttdichte bleibt aber unter dem Normwert 
von 0,5 t/m3, der aus Gründen der Einschmelztechnologie gefordert wird. Eine 
Verbesserung der Kompaktatqualität im Hinblick auf die Festigkeit und die Dichtewerte 
wird nur möglich sein, wenn es gelingt, die Primärpartikelcluster vor oder im Zuge der 
Pressverdichtung zu zerstören und dabei die Lückenluft auszutreiben. Unter den 
gegebenen Bedingungen des Kompaktierprozesses ist die Clusterbildung 
wahrscheinlich auch unter Ausnutzung der vorhandenen Optimierungspotentiale nicht 
möglich. Wenn die durch die REM-Aufnahmen und die Lasergranulometrie bestätigte 
Clusterhypothese die Hauptursache für die Probleme ist, dann muss auch die 
Vorevakuierung des Si-Pulvers mittels Vakuum weitgehend nutzlos bleiben.  
 
- Festigkeitsuntersuchungen 
Die Festigkeit der Kompaktate hat eine große Bedeutung für den Transport und die 
Lagerung. Die Kompaktate sollen eine Mindestfestigkeit haben, um den mechanischen 
Beanspruchungen beim Handling zu widerstehen. Mit dem Drucktopftest und dem 
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Drehrohrtest lässt sich eine komplexe Charakterisierung der Festigkeitseigenschaften 
realisieren. Auf Grund von Materialknappheit konnte nicht jede einzelne Kornklasse 
des Kompaktats auf Abrieb und Stauchung geprüft werden. Aus diesem Grund wurde 
für die Messungen eine repräsentative Probe mit dem für die Prüfung notwendigen 
Gewicht zusammengesetzt (Drehrohr 100 g, Drucktopf 60 g), die dem 
Originalkompaktat im prozentuellen Verhältnis der einzelnen Kornklassen zu einander 
entspricht. Dabei wurde wie folgt vorgegangen:  
 
- Zerlegung des Kompaktats mittels Siebklassierung in die Größenfraktionen  
- Verwerfen des Feinkorns < 0,5 mm (bereits existierender Abrieb) und des 
Grobkorns (zu wenig Masse) 
- Bestimmung der Fraktionsanteile für die reduzierte Probe ( = 100 %) 
- Zusammensetzung der Prüfproben gemäß vorgegebenem Probengewicht (100 
bzw. 60 g) entsprechend den Fraktionsanteilen für die reduzierte Probe. 
 
Die Drehrohr–Prüfapparatur besteht aus einem mittig drehbar gelagerten 
Hohlzylinder. Das zu untersuchende Granulat wird in den Zylinder gefüllt und unter 
dessen Drehbewegung der Beanspruchung ausgesetzt. In Abhängigkeit von der 
gewünschten Beanspruchungsenergie können unterschiedliche Umdrehungsanzahlen 
an der Steuerungseinheit eingestellt werden. Die Untersuchungen wurden für 50, 100, 
und 300 Umdrehungen durchgeführt. Die Beurteilung des Zerstörungsgrades infolge 
der Beanspruchung erfolgte anschließend durch Prüfsiebung mit Maschenweiten von 
0,5 mm, 1 mm und 2,5 mm. Zum Beispiel geben die Festigkeitswerte R 2,5 (50) den 
Rückstand > 2,5 mm nach 50 Umdrehungen des Zylinders bezogen auf die 
eingesetzte Menge > 2,5 mm an und stellen somit ein Maß für den Zerstörungsgrad 
dieser Kompaktatgrößenklasse dar. Die relativ hohen Werte für den Rückstand R > 0,5 
dürfen nicht überbewertet werden, weil wegen ihres geringen Gewichts die kleinen 
Kompaktatkörner mit geringer Intensität im Drehrohr beansprucht werden. Zur geringen 
Beanspruchungsintensität trägt auch der Umstand bei, dass die kleinen Körner stärker 
in die Gesamtprobe eingebettet sind. Die ungenügende Festigkeit der Kompaktate 
kommt in den R2,5(300)-Werten, die unter 50 % liegen, deutlich zum Ausdruck. Der 
starke Abfall dieser Werte mit steigender Umdrehungsanzahl zeigt eine starke 
Zerstörung der größeren Kompaktatkörner an. Für eine ausreichende 
Transportstabilität sollen auch diese Körner eine Mindestabriebfestigkeit von 80 % 
haben. Eine systematische Wirkung der Einflussgröße Silanstrom auf die 
Abriebfestigkeit der Kompaktate zeichnet sich nicht ab. Die Ergebnisse des 
Drehrohrtests der Kompaktate können der Tabelle A 1, Anhang A entnommen werden. 
Eine Möglichkeit zur Beurteilung der Druckfestigkeit des Kompaktats bietet der 
Drucktopftest. Die nach dieser Prüfmethode ausgewiesenen Festigkeitskennwerte 
stehen aus physikalischen Gründen in einem engen Zusammenhang mit den zwischen 
den Primärkornclustern und Primärpartikeln im Zuge der Pressverdichtung 
entwickelten Bindekräften und ermöglichen damit Aussagen zur Agglomeratstruktur.  
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Beim Drucktopftest wird eine Granulatschüttung in einem geschlossenen Behälter über 
einen Stempel mechanisch beansprucht. Die Auswertung der Festigkeitsmessung 
erfolgt über das Pressdruck- Weg- Diagramm. Man ermittelt entweder die Stauchung 
der Granulatschüttung bei vorgegebener Druckbelastung oder den Druckwiderstand 
der Granulatschüttung bei vorgegebener Stauchung. Neben der Stauchung bzw. dem 
Druckwiderstand kann man noch die Korngrößenreduzierung bei der 
Druckbeanspruchung als Maß für die mechanische Stabilität des Granulats messen.  
          
     
     
     in [%]                                 (2) 
Zur Beurteilung des Zerstörungsgrades infolge der Beanspruchung wurde die 
Prüfsiebung mit Maschenweiten 0,5 mm, 1 mm und 2,5 mm durchgeführt. Dabei wurde 
der Rückstand auf den Sieben gemessen und ins Verhältnis zum entsprechenden 
Mengenanteil bei der Ausgangsprobe gesetzt. 
Die mit der Drucktopfmethode ausgewiesenen Festigkeitsmerkmale (Tabelle A 2, 
Anhang A) unterstreichen insgesamt die schlechte Qualität der Kompaktate. Die hohen 
Stauchungsgrade von 35 - 40 % weisen darauf hin, dass Handlingsprobleme bei den 
Si-Kompaktaten aus dieser Sicht wahrscheinlich sind. Ein Granulat ausreichender 
Druckfestigkeit sollte unter einer Druckbelastung von 1 MPa eine maximale Stauchung 
von 20 % aufweisen. Die Hauptursache für die schlechte Festigkeit ist der Umstand, 
dass die Primärpartikelcluster unter den gegebenen Kompaktierbedingungen nicht 
aufgelöst werden und damit die Rohdichte der Kompaktatkörner gering bleibt. Unter 
diesen Verhältnissen können keine ausreichend intensiven Bindekräfte im 
Agglomeratverband entwickelt werden mit negativen Konsequenzen für die 
mechanische Stabilität der Kompaktate. Eine systematische Wirkung der Einflussgröße 
Silanstrom ist auch bezüglich der Kompaktatdruckfestigkeit nicht feststellbar. Ein 
zusammenfassender Überblick der Qualitätskennwerte der Kompaktate ist in der 
Tabelle 2 zu sehen. 
 
Tabelle 2: Qualitätskennwerte der Kompaktate 
 Einheit 
Kompaktat 1 Kompaktat 2 Kompaktat 3 
Probe 1 Probe 2 Probe 1 Probe 2 Probe 1 Probe 2 
Volumenstrom  ̇ von Silan m3/h 3 3 4,5 4,5 6 6 
Spezifische Presskraft Fs kN/cm 50-125 50-125 50-90 50-90 60-110 60-110 
Reindichte ρ g/cm³ 2,021 2,069 2,038 2,028 2,089 2,087 
Rohdichte ρRoh. g/cm³ 0,62 0,59 0,6 0,5 0,63 0,62 
Schüttdichte ρSchütt. g/cm³ 0,435 0,428 0,4 0,422 0,417 0,417 
Rütteldichte ρRüttel. g/cm³ 0,526 0,536 0,517 0,517 0,508 0,507 
Porosität εs % 78,4 79,7 80,3 79,1 80,0 80,0 
spezifische Oberfläche Sm m
2
/g 11,559 10,792 11,232 12,326 12,418 11,788 
häufigster Porenradius nm 65 65 75 70 63 66 
TG: Masseänderung Δm  % ca. 50 ca. 50 ca. 50 ca. 50 ca. 50 ca. 50 
DSC: Wärmestromdifferenz ΔФ mW/mg 6,1 5,95 6,1 5,3 5,95 6 
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3 Präzisierung der Aufgabenstellung 
Die derzeit produzierten Kompaktate aus Si-Pulver vom Free Space Reactor (FSR)  
haben keine ausreichende Qualität. Außerdem hat die Keramikbelegung der 
Presswalzen eine zu geringe Standzeit. Deshalb muss die Kompaktieranlage 
verfahrenstechnisch, apparativ und werkstofflich optimiert werden. Die konkrete Aufgabe 
besteht darin, das Si-Pulver aus dem Free Space Reactor (FSR) mit sehr schwierigen 
Eigenschaften zu kompaktieren. Die Anforderungen an das Kompaktat beziehen sich 
neben der Reinheitsanforderung hauptsächlich auf granulometrische und physikalische 
Kennwerte (Tabelle 3).  
Tabelle 3: Anforderungen an das Kompaktat bei gegebenen Pulvereigenschaften 
Pulver Kompaktat 
Granulometrische Parameter: 
Primärkorngröße   : 100-300 nm 
Clustergröße         :  d10 0,23-0,24 μm 
                              :  d50 1,08-1,12 μm 
                              :  d90  2,54-2,74 μm 
Granulometrische Parameter: 
Diskrete Presslinge entsprechend der Größe 
von Walzenformmulden ohne Feingut 
Physikalische Parameter: 
ρSchütt                                 : 0,048-0,053 g/cm
3
 
ρRüttel                                  : 0,059-0,066 g/cm
3
 
ρRein                                    : 2,004-2,091 g/cm
3
 
Physikalische Parameter: 
Schüttdichte mind. > 0,5 t/m
3
 (≙ 0,5 g/cm3) 
Schüttgutmechanische Parameter: 
Abriebfestigkeit > 80 % 
 
 
Die Vereinfachte Systembetrachtung des Kompaktierprozesses von Si-Pulver ist in der 
Abbildung 12 zu sehen. 
 
 
Abbildung 12: Vereinfachte Systembetrachtung zur Kompaktierung des Si-Pulvers aus 
einem Free Space Reactor (FSR) mit einer Walzenpresse 
 
Zum allgemeinen Verständnis des Kompaktierprozesses und der Wechselwirkung der 
Systemelemente untereinander sowie zur Einschätzung des Optimierungspotentials 
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bedarf es einer ausführlichen Betrachtung der Systemelemente. Aus der ausführlichen 
Betrachtung lassen sich die Einflussgrößen und Zielgrößen des Prozesses ableiten. 
Zur Veranschaulichung dient das Übersichtsdiagramm in Abbildung A 3, Anhang A. Die 
Zielgrößen können als Funktionen mehrerer Einflussgrößen dargestellt werden. Die 
wichtigste Zielgröße für den Kompaktiervorgang ist die Realisierung einer 
Kompaktatschüttdichte > 0,5 t/m3 in Kombination mit einer ausreichenden 
mechanischen Stabilität des Kompaktats (höchste Füllung der Schmelzwanne). Die 
Auslegung der Walzenpresse zur Realisierung der gewünschten Kompaktatqualität 
erfordert eine ausführliche Erforschung des Kompaktierverhaltens des Si-Pulvers. Für 
die Realisierung der erforderlichen Kompaktatreinheit ist der Einsatz hochfester 
Verschleißschutzmaterialien erforderlich, deren Auswahl auf der Basis von 
Verschleißuntersuchungen erfolgen kann. Für die Forschungsschwerpunkte der 
Dissertation ergeben sich aus den Vorbetrachtungen nachfolgende 
Untersuchungskomplexe: 
- grundlegende Untersuchungen zum Kompaktierverhalten des Si-Pulvers mit  
Hilfe einer Stempelpresse 
- konstruktive Optimierung der Werkzeuge des Arbeitsraums der Walzenpresse 
- tribologische Optimierung der Werkzeuge des Arbeitsraums der Walzenpresse 
 
Untersuchungen zum Kompaktierverhalten des Si-Pulvers mit der 
hydraulischen Stempelpresse 
Zur Ermittlung optimaler Agglomerationsbedingungen werden allgemeine 
Informationen zum Kompaktierverhalten des betreffenden Stoffes benötigt. Als 
Untersuchungsmethode hat sich die einaxiale Pressverdichtung mit Hilfe von 
hydraulischen Stempelpressen mit geschlossener Pressform bewährt. Die relevanten 
stofflichen und verfahrenstechnischen Einflussgrößen können hiermit unter definierten 
Bedingungen in einem breiten Variationsbereich variiert werden. Die Versuche mit der 
hydraulischen Stempelpresse erlauben eine Eingrenzung der optimalen 
Parameterbereiche bezüglich der Presslingsqualität. Die Versuche liefern Daten zur 
Berechnung von Kenngrößen des Kompaktierprozesses und zur Auslegung von 
Kompaktieranlagen. Bezüglich des Kompaktierprozesses sind folgende Kenngrößen 
von Bedeutung: Kompressionsverhältnis, Verdichtungsverhältnis, elastische 
Rückexpansion, Verdichtungsarbeit, Verdichtungseffektivität. Zur Bestimmung dieser 
Kenngrößen wird die hydraulische Stempelpresse mit einer Pressdruck-Pressweg-
Aufnahmevorrichtung ausgestattet.   
Verschleißoptimierung der Arbeitsorgane der Walzenpresse 
Die sich in verschiedenen Anwendungen bewährten metallischen 
Verschleißschutzmaterialien müssen wegen des Fremdstoffeintrages in das 
Reinstsilizium ausgeschlossen werden. Um dennoch eine hohe Standzeit der 
Kompaktieranlage zu erzielen, sollen Keramiken und spezielle, nichtmetallische 
Oberflächenschutzschichten zum Einsatz kommen. Da in der Kompaktieranlage 
verschiedene Verschleißmechanismen vorkommen, werden die Versuche an 
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unterschiedlichen Verschleißversuchsständen durchgeführt. Es werden folgende 
tribologische Untersuchungen geplant: 
a) Analyse der Verschleißvorgänge an den Arbeitsorganen der Walzenpresse. 
Definition der Verschleißzonen und deren Zuordnung zu den Verschleiß-
versuchsständen, die den jeweiligen Verschleißvorgang am besten nachbilden. 
b) Zur Verfügung stehende typische Verschleißversuchsstände: 
       Verschleißtopf, Klotz/Ring-Versuchsstand, Reibrad-Versuchsstand 
c) Verschleißuntersuchungen an den Verschleißversuchsständen: 
- Untersuchung von Verschleißschutzschichten am Verschleißtopf-
Versuchsstand als Simulation der Verschleißzone Stopfschnecke 
- Untersuchung ausgewählter Keramiksorten am Klotz/Ring-Versuchsstand als 
Simulation der Verschleißzone Herzblech/Walze 
- Untersuchung ausgewählter Keramiksorten am Reibrad-Versuchsstand als 
Simulation der Verschleißzone Walze/Walze 
Konstruktive Optimierung der Kompaktierwalzen mit FEM 
Die Optimierung der Walzengeometrie im Hinblick auf die Vermeidung von Brüchen 
der Keramikbelegung hat eine sehr große Bedeutung für das wirtschaftliche 
Betreiben einer Walzenpresse für die Kompaktierung von Reinstsilizium. Die 
Werkstoffkombination aus Stahl und Keramik erlaubt die Walzenkompaktierung von 
Reinstsilizium mit sehr geringem Fremdstoffeintrag. Bei Anwendung der Keramik 
darf aber deren hohe Sprödigkeit nicht außer Acht gelassen werden. Um den 
Keramikbruch vorzubeugen und somit hohe Standzeiten der Keramikbelegung zu 
erreichen, werden folgende Untersuchungen durchgeführt: 
- Modellierung des realistischen Belastungsszenarios für das FEM-Modell 
- FEM-Analyse der derzeit eingesetzten Walzengeometrie  
- Optimierung der Walzengeometrie bezüglich des Zugspannungsniveaus  
- Ermittlung der optimalen Dicke der Keramik  
- Berechnung einer segmentierten Ausführung der keramischen 
Walzenbelegung 
- Spannungsanalyse bei unterschiedlicher Formmuldengeometrie  
- Abschätzung der Zeit- und Dauerfestigkeit  
- Ermittlung des optimalen Walzendurchmessers  
Formulierung der Aufgabenstellung für die Konstruktion und den Aufbau einer 
optimierten Walzenpressanlage 
Die verfahrenstechnischen, konstruktiven und werkstofflichen 
Optimierungsmaßnahmen haben zum Ziel, den Kompaktierprozess zu stabilisieren 
und die geforderte Presslingsqualität bei höherer Ausbeute des Pressproduktes zu 
gewährleisten. Sie dienen des Weiteren der Verminderung des Verschleißes und der 
Bruchgefahr der Keramikformmulden. Die in den Untersuchungskomplexen 
gefundenen Lösungen bzw. Teillösungen sollen schließlich die Basis für die 
Errichtung einer verbesserten Walzenpressanlage sein. Dazu sind konkretisierte 
Vorschläge zu unterbreiten. 
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4 Erkenntnisstand zur Agglomeration von Si-Pulver 
Die Herstellung von Agglomeraten aus Siliziumpulver für unterschiedliche technische 
Anwendungen kann auf unterschiedliche Art und Weise erfolgen. Für die Erzeugung 
von Kompaktaten hoher Dichte und Festigkeit sind insbesondere solche Verfahren wie 
Pressverdichtung und Sintern von Bedeutung. Die Auswahl einer geeigneten Methode 
hängt in erster Linie von den Anforderungen an die Dichte, Festigkeit und den 
Reinheitsgrad der Agglomerate ab. Im Vorfeld der Untersuchungen an der 
hydraulischen Stempelpresse werden die bereits vorhandenen Erkenntnisse zur 
Agglomeration von Si-Pulver analysiert.  
 
a) Pressverdichtung 
Für die Kompaktierung von Silizium in der Photovoltaikindustrie sollen möglichst die 
natürlichen Bindemechanismen zwischen den Pulverpartikeln genutzt werden, um 
Fremdstoffeintrag in das Reinstsilizium zu vermeiden. Die natürlichen 
Bindemechanismen können sich nur dann in vollem Maße entfalten, wenn die 
Pulverpartikel ausreichend angenähert sind. Dieses kann durch die Pressverdichtung 
unter Einsatz hoher Pressdrücke erreicht werden. 
 
Untersuchungen zur „Presspelletierung“ des Si-Pulvers wurden in der Arbeit von 
Alleppey V. Hariharan, Mohan Chandra und Kedar P. Gupta durchgeführt [21]. 
Bei den Pelettierversuchen wurde ein ultrafeines Siliziumpulver mit mittlerer 
Partikelgröße von 13 μm, einer Schüttdichte 0,56 g/cm³ und einer Rütteldichte von 0,68 
g/cm³ eingesetzt. Die Verdichtung des trockenen Siliziumpulvers erfolgte ohne Zugabe 
von Bindemitteln bei Raumtemperatur. Die Pellets hatten einem Durchmesser von 14 
mm und eine Höhe von 10 mm. Die effektive Presskraft betrug mehr als 10.000 N, um 
eine ausreichende Haftung zwischen den Siliziumpartikeln zu gewährleisten. Die 
Masse der Pellets lag bei ca. 2,3 g bei einer Rohdichte von 50 bis 75 % der Reindichte 
des Siliziums. Da keine Bindemittel bzw. Zusatzstoffe verwendet wurden, konnte nur 
eine mäßige Festigkeit der Pellets, aber ein für die Weiterverarbeitung ausreichender 
Verdichtungsgrad erreicht werden, wobei eine geringfügige Staubbildung und 
gelegentlicher Bruch von Pellets registriert wurden [21]. 
 
Einen wesentlichen Beitrag zum Verständnis der Kompaktierung von Siliziumpulver bei 
Raumtemperatur lieferten K.G.Barraclough, A.Loni, E.Caffull, L.T.Canham [22]. Für die 
Pressverdichtung wurden in dieser Studie unterschiedliche Sorten von Si-Pulver 
eingesetzt (metallurgisches- und Halbleitersilizium). Die Primärpartikelgröße der 
eingesetzten Pulversorten lag im Bereich von 0,005 - 0,5 μm bis zu 75 - 150 μm. Die 
Pressverdichtung wurde in Kombination mit einer chemischen Reinigung des Si-
Pulvers durchgeführt. Die Oberfläche von Silizium ist unter Umgebungsbedingungen 
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bereits mit einer natürlichen Oxidschicht bedeckt. Diese Oberflächenschicht aus 
Siliziumoxid fördert zwar die Bindung zwischen Silizium-Partikeln bei Raumtemperatur, 
ist aber aus funktioneller Sicht unerwünscht [23].  
Auf der Suche nach einer wirtschaftlichen Methode zur Herstellung von 
Siliziumkompaktaten wurde ein Weg gefunden, bei dem ein makroporöser 
Siliziumkörper aus mit Hilfe von Flusssäure (HF) chemisch behandeltem und 
anschließend verdichtetem Siliziumpulver hergestellt wird [24, 25]. Die primäre 
Anforderung an die Kompaktate ist die elektrische Leitfähigkeit (hohe Dichte der Si-Si-
Bindungen). Die Anwesenheit einer natürlichen Oxid - oder Bindemittelschicht in den 
Kompaktaten erfüllt diese grundlegende Anforderung nicht. Es ist bekannt, dass 
Einkristall-Siliziumwafer (poliert, flache Oberflächen) bei einer relativ niedrigen 
Temperatur durch die Anwendung von leichtem mechanischen Druck miteinander 
verbunden werden können, wenn die natürliche Oxidschicht entfernt und durch eine 
wasserstoffterminierte (hydrophobe) Oberfläche ersetzt wurde [26].  
In einer Studie von Pietsch [27] wurde das Si-Pulver chemisch durch Waschen in einer 
Lösung, bestehend aus 40 % - iger wässriger Flusssäure und Ethanol (50:50), 
vorbehandelt. Das Ethanol diente der Benetzung des Siliziumpulvers und die 
Flusssäure der Entfernung der Oxidschicht an der Oberfläche. Durch diese 
Behandlung wurde die Oberfläche der getrockneten Siliziumpartikel von der natürlichen 
Oxidschicht befreit, mit Wasserstoff terminiert und gegen nachfolgende Oxidation für 
mehrere Stunden stabilisiert [27]. Die Pressversuche wurden auf einer hydraulischen 
Stempelpresse mit Drücken im Bereich von 100 bis 1000 MPa bei Raumtemperatur 
unter Vakuum von 10-4 Torr und einer Pressdauer von 5 Minuten durchgeführt. Es 
konnten Kompaktate aus allen Pulversorten hergestellt werden, obwohl sich die 
Pressverdichtung von extrem feinem Nanopulver als schwierig erwies. Die erzeugten 
Siliziumkompaktate hatten eine Rohdichte von ca. 75 % des festen Siliziums, abhängig 
von der Größe der Teilchen und vom Pressdruck. Mit zunehmendem Druck wurde eine 
Zunahme des Dichtegrades festgestellt. Dieses Verhalten ist typisch für harte, 
nichtmetallische Pulver, bei denen die Zunahme der Kompaktatdichte mit dem Druck 
vor allem auf eine Partikelneuanordnung und weniger auf die plastische 
Partikelverformung zurückzuführen ist.  
Es konnte des Weiteren festgestellt werden [22], dass die Verbreiterung des 
Korngrößenbereichs durch Mischung von zwei Arten Siliziumpulver mit 
unterschiedlichen Korngrößen zu einer höheren Packungsdichte im Vergleich zu den 
aus einer Pulversorte unter gleichen Bedingungen hergestellten Kompaktaten führt 
(Abbildung A 6, Anhang A). Das gleiche wurde bei der Mischung von zwei Pulverarten 
bestehend aus gemahlenen Einkristall-Wafern bestätigt (ca. 80 % der Reindichte). 
Somit wurde der Nachweis erbracht, dass ein breites Spektrum an Partikelgrößen 
wirksam bei der Füllung der Hohlräume zwischen den Teilchen ist. In einigen 
Presslingen wurden große Risse, orthogonal zur Achse der einaxialen Verdichtung bei 
höheren Lasten beobachtet [22]. Die Rissbildung in den Kompaktaten war unabhängig 
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von der Pulverart und wahrscheinlich auf Spannungen bei der Entformung der 
Kompaktate aus der Pressform sowie auf die Auswirkung der Reibung und der 
uneinheitlichen Spannungsverteilung im Kompaktat zurückzuführen. Zur Prüfung der 
Rolle der Hydridoberfläche bei der Bindung der Kompaktate wurden in [22] 
Experimente mit pulverigem Einkristall-Material durchgeführt unter Einsatz 
vorbehandelter und nicht vorbehandelter Proben. Aus beiden Pulversorten wurden 
Presslinge mit einem Durchmesser von 5 mm unter Anwendung von Pressdrücken 
zwischen 500 und 750 MPa hergestellt. Presslinge aus mit HF vorbehandeltem 
Siliziumpulver besaßen einen deutlich geringeren elektrischen Widerstand (50 bis 150 
Ohm) im Vergleich zu den Presslingen aus unbehandeltem Pulver (250 bis 1400 Ohm). 
Alle Presslinge wurden anschließend in eine HF Lösung zur Prüfung der 
Chemikalienbeständigkeit eingetaucht. Presslinge aus mit Flusssäure behandeltem 
Pulver behielten ihre strukturelle Integrität während des Erfassungszeitraums von 5 
Minuten. Presslinge aus unbehandeltem Pulver zerfielen nach 30 s – 1 min aufgrund 
der Auflösung des wichtigsten Haftvermittlers - der natürlichen Oxidschicht. Die 
verstärkte elektrische Leitfähigkeit und die chemische Stabilität der Presslinge aus mit 
Flusssäure behandeltem Pulver liefern nach [22] einen Beweis für die Auslösung 
direkter Silizium-Silizium Bindungen während des Kompaktierprozesses.  
 
Systematische Untersuchungen, die sich ebenfalls mit der Pressverdichtung von mit 
HF vorbehandeltem Si-Pulver befassten, wurden von Daesuk Kim, Jesik Shin, 
Byungmoon Moon und Kiyoung Kim durchgeführt [28]. Das eingesetzte Si-Pulver 
bestand aus sphärischen Partikeln mit einem durchschnittlichen Durchmesser von 7,8 
μm. Vor der Kompaktierung zu einem Pressling mit einem Durchmesser von 15 mm 
erfolgte die Ätzung in einer konzentrierten Flusssäurelösung, um die Oxidschicht von 
der Oberfläche des Siliziums zu entfernen. Die Ätzlösung bestand aus wässriger 
Lösung (40 %) der Flusssäure und Ethanol (50:50). Danach wurde die Suspension 
gefiltert und das Pulver in einem Vakuumofen bei 60°C für 10 Stunden getrocknet. Das 
getrocknete Pulver wurde schließlich mittels einer einaxialen Presse bei einem Druck 
zwischen 70 und 300 MPa verpresst. Die Pressdauer betrug 5 min. Alle Pressversuche 
wurden bei Raumtemperatur entweder unter Luftatmosphäre oder unter Vakuum von 
10 -3 Torr ausgeführt. Die Dichte der Kompaktate lag bei Drücken im Bereich von 70 bis 
200 MPa bei ca. 60 % der Reindichte von Silizium. Durch Steigerung des Pressdrucks 
bei Luftatmosphäre auf 300 MPa verringerte sich die Dichte des Kompaktats auf ca. 50 
% der Reindichte des Siliziums. Es konnte festgestellt werden, dass unter Vakuum die 
Dichte der Presslinge um ca. 20 % höher liegt, als die der unter Umgebungsluft 
hergestellten Presslinge. So erreichte die Dichte der Kompaktate bei Anwendung 
gleicher Pressdrücke unter Vakuum einen Wert von ca. 80 % der Reindichte des 
Siliziums (Abbildung A 7, Anhang A). Eine weitere Steigerung des Pressdrucks über 
200 MPa führte auch unter Vakuum ebenfalls zur Verringerung der Dichte der 
Presslinge auf ca. 65 % der Reindichte des Siliziums [28]. 
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Eine Studie von R.G.Stephen und F.L.Riley [29] befasste sich mit der Pressverdichtung 
des in wässrigen Medien gemahlenen, oxidierten Siliziumpulvers. Obwohl bei der 
Herstellung der Si-Kompaktate für die Solarindustrie in erster Linie die Verarbeitung 
des nicht oxidierten Si-Pulvers von Bedeutung ist, wird diese Studie zur Demonstration 
der Wirkung der Oxidschicht auf das Kompaktierergebnis analysiert. Für die Versuche 
wurde Siliziumpulver mit der mittleren Partikelgröße von 7,8 μm verwendet. Der 
Mahlvorgang erfolgte bei Raumtemperatur in Flüssigkeiten mit unterschiedlichen pH -
Werten (deionisiertes Wasser mit pH-Wert 5, deionisiertes Wasser mit pH-Wert 10 und 
Isopropanol). Das Vermahlen von Silizium-Pulver in wässrigen Medien mit hohem pH-
Wert führt zur Entstehung einer dünnen Oberflächenschicht aus Siliziumdioxid, deren 
Größenordnung im Nanometerbereich liegt, auf den Siliziumpartikeln. Diese Schicht 
verursacht eine starke Agglomeration der getrockneten Siliziumpartikel. Das Silizium- 
Pulver, welches in Propandiol gemahlen wird, zeigt keine Agglomerationsneigung. 
Nach Mahlung und anschließender Trocknung des Si-Pulvers wurden Scheiben von 3 
mm Dicke und 18 mm Durchmesser durch isostatisches Pressen bei Drücken bis 250 
MPa hergestellt. Das Verdichtungsverhalten der durch Mahlen in unterschiedlichen 
Flüssigkeiten entstandenen Pulver wies auf deutliche Unterschiede in der 
Pulverqualität hin (Abbildung A 8, Anhang A) [29].  
 
Eine weitere Arbeit befasste sich mit Pressverdichtung von Silizium-Pulver unter 
Anwendung hoher Temperaturen [30]. Bei den Untersuchungen wurde polykristallines 
Siliziumpulver verwendet. Die Korngrößenverteilung lag im Bereich von 0,05 bis 3 μm. 
Darüber hinaus enthielt das Pulver eine kleine Menge von polykristallinen Silizium-
Pellets (ca. 10 Vol. - %) beigemischt. Es ist allgemein bekannt, dass hohe 
Temperaturen im Bereich von 1250 °C -1300 °C die Verdichtung und Bindung 
zwischen Si-Partikeln begünstigen [30]. Ziel der Untersuchungen war die Bestimmung 
optimaler Bedingungen für das Heißpressen, um der theoretischen Dichte von Silizium 
möglichst nahe zu kommen. Das Heißpressen wurde bei einer Temperatur von 1250 
°C bis 1300 °C und einem Druck von 2000 psi (13,78 MPa) bis 3000 psi (20,68 MPa) 
durchgeführt. Die Pressdauer betrug 1 Stunde. Der Durchmesser der hergestellten 
Presslinge lag bei 3,8 cm. Der Einfluss der Atmosphäre beim Pressen auf die Dichte 
der Presslinge (Argon, Wasserstoff, Vakuum) wurde ebenfalls untersucht. Die in der 
Wasserstoffumgebung gepressten Proben hatten eine höhere Dichte als die unter 
Argon oder Vakuum verarbeiten Proben (Abbildung A 9, Anhang A), wobei alle 
produzierten Presslinge eine Rohdichte von über 92 % der Reindichte des Siliziums 
aufweisen. Es wird vermutet, dass Wasserstoff zur Reduktion der natürlichen 
Oxidschicht beiträgt. Es schien keinen Einfluss auf das Heißpressverhalten des 
Siliziums zu haben, ob Argon oder Vakuum-Atmosphäre zugegen war [30]. 
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b) Sintern, Schmelzen 
Eine weitere Stufe in der Dichte und Festigkeit der Si-Kompaktate kann durch 
Sinterung der hergestellten Presslinge erreicht werden. Obwohl die kovalenten 
Materialien wie Silizium sinterfähig sind, ist die vollständige Verdichtung allerdings 
schwierig zu erreichen [31]. Volumendiffusion und Korngrenzendiffusion sind 
Vorgänge, die für die Schrumpfung des Sinteragglomerates von wesentlicher 
Bedeutung sind. Darüber hinaus wird vermutet, dass eine natürliche Oxidschicht (3-5 
nm) auf der Oberfläche von Siliziumpartikeln die Verdichtung verlangsamt. Die genaue 
Ursache dieses Phänomens ist nicht vollständig geklärt, aber es wird vermutet, dass 
die dünne Oxidschicht die Oberflächendiffusion hemmt [32]. Die Entfernung dieser 
Oxidschicht sollte zu einer höheren Verdichtungsrate beim Sintern von gepresstem 
Siliziumpulver führen.  
 
Ein Verfahren zur Herstellung eines gesinterten polykristallinen Siliziumkörpers wurde 
1976 von Greskovich und Rosolowski vorgestellt [33]. Für die Sinterversuche wurde Si-
Pulver mittlerer Partikelgröße von weniger als 0,2 Mikrometer eingesetzt. Die 
Erzeugung von Grünkörpern für das Sintern erfolgte durch einaxiales und isostatisches 
Pressen, wobei zuerst das Siliziumpulver mittels einer Stempelpresse unter einem 
Druck von 5000 psi (34,47 MPa) zu Presslingen vorgeformt und anschließend bei 
einem Druck von 30000 psi (206,8 MPa) hydrostatisch nachgepresst wurde. Die 
hergestellten Presslinge hatten einen Durchmesser von ca. 1 cm und eine Dicke von 
ca. 0,5 cm. Die Verwendung von Siliziumpulver mit Partikelgrößen von mehr als 3 
Mikrometer erwies sich als nicht sinnvoll. Das Sintern wurde bei einer Temperatur von 
1250°C unterhalb des Schmelzpunktes von Silizium (1410 °C) in einer inerten 
Atmosphäre (Argon, Helium oder Vakuum) durchgeführt. Die Auswahl der 
Sintertemperatur erfolgte empirisch. Sie hängt weitgehend von der Teilchengröße, 
Dichte des Grünkörpers und von der gewünschten Dichte des gesinterten Produkts ab. 
Die Sinterdauer betrug 60 Minuten [33]. Die Presslinge mit einer Dichte von 
mindestens 30 % der theoretischen Dichte von Silizium wandelten sich zu 
Sinterkörpern mit Dichten im Bereich von 60 % bis 100 % der theoretischen Dichte des 
Siliziums. Je höher die Dichte der Grünkörper war, desto größer war die erreichte 
Dichte im fertig gesinterten Produkt [33]. 
 
Eine alternative Variante zur Sinterung des Siliziumpulvers ist die Schmelzung unter 
Einsatz eines Lasers (Laserkonversion). In Untersuchungen von Alleppey V. Hariharan 
und Jagannathan Ravi [34] wurde hochreines Siliziumpulver mit einer Partikelgröße im 
Bereich von 0,1 bis 3 μm eingesetzt. Der mittlere Partikeldurchmesser betrug 0,5 μm. 
Die Schüttdichte des Pulvers lag bei 0,3 g/cm3 bei einer Rütteldichte von 0,5 g/cm3. Es 
erfolgte keine Vorverdichtung des Siliziumpulvers zu Presslingen. Als Form wurde ein 
Graphitblock mit gebohrten Kammern mit einem Durchmesser von 5 mm und einer 
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Tiefe von 6 mm verwendet. Das Siliziumpulver wurde in den Bohrungen platziert und 
angedrückt. Zur Vermeidung der Oxidation wurde der Versuch unter Argon-
Atmosphäre durchgeführt. Bei Verwendung einer Laserleistung von 85 W mit einer 
ungefähren Lichtpunktgröße von 4 bis 5 mm für eine Zeitdauer von 5 bis 6 Sekunden 
wurde das Siliziumpulver geschmolzen und bildete ein Granulat am Boden der 
Kammer. Die Granulatgröße variierte im Bereich von 2 bis 3 mm. In den anderen 
Versuchen mit einer kürzeren Einwirkungsdauer des Lasers von 3 bis 4 Sekunden 
wurde die resultierende Granulatgröße im Bereich von 1 bis 2 mm festgestellt. Die 
Granulatkörner besaßen eine Dichte von ca. 80 % der Reindichte des Siliziums [34]. 
 
Eine weitere Möglichkeit zur Agglomeration von feinen Siliziumpartikeln ist die 
Aufheizung des Pulvers mittels Mikrowellenenergie wie vorgestellt in der Patentschrift 
von J. Ackermann, R. Armbrust und weiteren Koautoren [35]. Die Korngröße des in 
den Versuchen eingesetzten Pulvers lag bei 2 μm. Das Pulver wurde in einem 
Mikrowellenoffen innerhalb von 60 min unter Helium-Atmosphäre auf eine Temperatur 
von 1450 °C erhitzt. Zur Energieerzeugung im Mikrowellenoffen wurde ein Magnetron 
(2,45 GHz, 3 kW) eingesetzt. Die Eingestrahlte Leistung betrug 500-700 W. Zwischen 
500-1200°C erfolgte ein schnelles Aufheizen. Der Schmelzkuchen erhielt eine Dichte 
von 1,9 g/cm3 [35]. 
 
Bewertung Erkenntnisstand 
- Die untersuchten Methoden sind zum Teil erfolgreich, aber zu teuer, außerdem 
wurden größere Si-Partikel eingesetzt. 
- Die Methoden sind verfahrenstechnisch nicht für größere Durchsätze geeignet. 
- Vorbehandlungsmaßnahmen geben Hinweise zur optimalen Gestaltung des 
Kompaktierprozesses, die in den Versuchen mit der hydraulischen 
Stempelpresse berücksichtigt werden sollen. 
- Oxidschicht beeinflusst negativ die Kompaktierung des Si-Pulvers 
- Polydisperse Packung ergibt höhere Kompaktatrohdichten 
5 Untersuchung des Kompaktierverhaltens von Si-
Pulver mit der hydraulischen Stempelpresse 
5.1 Aufgabenstellung 
Mit einer Reihe von Untersuchungen soll herausgefunden werden, unter welchen 
Bedingungen sich das Si-Pulver vom FSR-Reaktor am besten zu Kompaktat 
verarbeiten lässt, das die Anforderungen für die Weiterverarbeitung erfüllt. 
Insbesondere wird eine Kompaktatschüttdichte von mindestens 0,5 t/m³ gefordert. Die 
Festigkeit und Stabilität der Kompaktate soll für eine niedrige Abriebbildung sorgen. 
Die Hauptursache der derzeit niedrigen Kompaktatqualität liegt in den besonderen 
physikalischen Eigenschaften des Si-Pulvers. Die Partikel bilden stabile Cluster, die 
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sich durch eine erhöhte Elastizität auszeichnen. Durch die Clusterbildung enthält das 
Si-Pulver mehr als 97 % Lückenluft, die ein weiteres Problem für den 
Kompaktierprozess darstellt. Beide Faktoren, die stabilen elastischen Cluster und die 
Lückenluft, führen zu einer hohen elastischen Rückexpansion der Kompaktate, mit 
sehr negativen Auswirkungen auf deren Qualität.   
Der Dichtegrad eines Presslings kann anhand eines Elementarzellen-Modells erklärt 
werden. Für die Modellbetrachtung wird eine kugelige Form der Partikel angenommen. 
Die unterschiedlichen Partikelanordnungen innerhalb der Elementarzelle liefern 
unterschiedliche Dichtewerte, wobei die hexagonal dichteste Packung den höchsten 
Wert, der mit kugelförmigen Partikeln gleichen Durchmessers erreicht werden kann, 
liefert. Eine polydisperse Packung liefert im Vergleich zur monodispersen höhere 
Dichten.  Die höchsten Dichtewerte liefert die Korngrößenabstufung nach Fuller-Kurve. 
In der Abbildung 13 sind die möglichen Packungsdichten der Si-Partikel nach dem 
Elementarzellen-Modell dargestellt. Somit ist eine maximale Rohdichte von Si-
Presslingen von ca. 1,5 g/cm3 erreichbar, wenn durch Clusterauflösung die 
Primärpartikel während der Verdichtung beweglich sind und angenommen wird, dass 
die Presskräfte nicht ausreichen für eine Zerkleinerung der Primärpartikel. Der 
Rohdichtewert von 1,5 g/cm3 kann damit als Maßstab für den Kompaktiererfolg 
verwendet werden. 
 
Abbildung 13: Abhängigkeit der Dichte von der Anordnung der Partikel  
5.2 Allgemeine Bedingungen der Kompaktatherstellung  
Die Pressversuche wurden mit einer hydraulischen Stempelpresse mit geschlossener 
Pressform durchgeführt unter Einhaltung eines konstanten Presslingsfomats von Ø 50 
mm, h = 5 -10 mm (abhängig von Einwaage). 
 
Abbildung 14: Schematische Darstellung der Presswerkzeuge 
und Foto der hydraulischen Stempelpresse 
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Pro Versuchspunkt wurden 3 Presslinge erzeugt. Das Pressprinzip, das 
Presslingsformat sowie die Anzahl der Presslinge pro Versuchspunkt wurden in allen 
Untersuchungen beibehalten. Im Versuchskomplex mit Vorgranulierung wurden 
Presslinge hergestellt, welche nachfolgend durch schonende Zerkleinerung mit Hilfe 
einer Scheibenmühle in ein Granulat überführt wurden. Das Granulat wurde 
anschließend unter hohem Pressdruck zu Finalpresslingen verdichtet. Im Rahmen der 
Versuche zur Vorgranulierung wurde die Korngröße des Granulates auf 0 bis 4 mm 
festgelegt. Die Pressparameter für die Herstellung des Granulates sowie der 
Finalpresslinge waren identisch.  
Im Rahmen aller Versuche zur Verbesserung der Kompaktierergebnisse wurde nur die 
Kompaktatrohdichte als Hauptqualitätsmerkmal ermittelt. Die Rohdichte korreliert 
streng mit allen Festigkeitsmerkmalen, auf deren Messung auch deshalb verzichtet 
werden musste, weil wegen der hohen elastischen Rückexpansion keine unversehrten 
(nicht gesplitterten) Kompaktate herstellbar waren.  
 
 
 
Abbildung 15: Charakteristisches Erscheinungsbild eines Si-Presslings 
Von jedem Pressling wurden 2-3 Bruchstücke mittels Quecksilbervolumenometer und 
Analysewaage vermessen, und die resultierende Rohdichte wurde als 
Gesamtmittelwert für alle Presslinge pro Versuchspunkt ausgewiesen.  
5.3 Betrachtungen zu den Bindekräften und 
Bindemechanismen 
Den Zusammenhalt der Partikel in einem Agglomerat bewirken Bindekräfte und 
Bindemechanismen. Als Bindemechanismen werden beobachtbare Vorgänge oder 
Konstellationen an den Partikeloberflächen identifiziert, die zur Bindung führen. Den 
Bindemechanismen liegen Bindekräfte zugrunde, die die elementaren anziehenden 
Wechselwirkungen zwischen den Elementarbausteinen der Materie darstellen. 
Die elementaren Bindekräfte bewirken den Zusammenhalt von zwei oder mehreren 
Atomen bzw. Atomgruppen innerhalb von Molekülen sowie Kristall- und 
Makromolekularverbänden. Die Natur der Bindekräfte beruht auf den verschiedenen 
Arten der chemischen Bindungen (Hauptvalenzbindungen) und auf den 
zwischenmolekularen Kräften (Nebenvalenzbindungen). Die Übersicht der Bindekräfte 
kann der Tabelle A 3, Anhang A entnommen werden. 
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 Hauptvalenzbindungen 
Bei den Hauptvalenzkräften handelt es sich um Kovalent- oder Elektronenpaar-
Bindungen, Ionenbindungen und Metallbindungen. Sie treten beim Mechanismus der 
Rekombinationsbindung in Erscheinung. Voraussetzung für das Auftreten der 
Rekombinationsbindungen ist das aus spröden und beim Kompaktieren brechenden 
Partikeln bestehende Partikelsystem. Bei der schnellen Annäherung der infolge der 
Beanspruchung entstandenen Bruchflächen kommt es zu Rekombination der freien 
Bindungen (Radikale), was zu Entstehung der Hauptvalenzbindungen führt. Den 
Bindemechanismen, durch die besonders hohe Agglomeratfestigkeiten erreicht 
werden, liegen meist Hauptvalenzbindungen zu Grunde. Deshalb werden höchste 
Festigkeiten z.B. bei Sinteragglomeraten oder Agglomeraten mit einem chemisch 
erhärtenden Bindemittel erreicht [19]. 
 
Nebenvalenzbindungen 
Die Nebenvalenzkräfte sind im Gegensatz zu Hauptvalenzkräften von physikalischer 
Natur. Dazu zählen Van-der-Waals-Bindungen und Wasserstoffbrückenbindungen. 
Agglomerate, die nur durch Nebenvalenzkräfte zusammengehalten werden, haben in 
der Regel nur eine mäßige Festigkeit. Diese Kräfte treten in jedem Bindemechanismus 
mehr oder weniger in Erscheinung (Übersicht der Bindemechanismen in der Tabelle A 
4, Anhang 1). Ihre Intensität hängt von der Anzahl und der flächenmäßigen Größe der 
Partikelkontakte ab, wobei die größere Intensität bei weitgehend angenäherten 
Kontaktflächen erreicht wird. Wenn die Partikel zu stark zusammengepresst werden, 
werden Abstoßungskräfte wirksam, die das Agglomerat infolge von 
Brucherscheinungen sogar wieder zerstören können [19]. 
5.4 Versuche mit der hydraulischen Stempelpresse 
Auf den REM-Aufnahmen des Si-Pulvers erkennt man annähernd kugelförmige 
Primärpartikel, die hohlkugelähnliche Clusterstrukturen bilden. Die Voraussetzung für 
das Entstehen von geordneten Packungen nach Abbildung 13 ist die Beseitigung der 
Clusterstruktur des Si-Pulvers. Eine bessere Kompaktatqualität ist somit nur denkbar, 
wenn 
- die Primärpartikelcluster aufgelöst sind 
- die Entlüftung des Partikelsystems gelingt 
Dazu sollen zunächst folgende Maßnahmen experimentell getestet werden: 
Maßnahmen ohne Zusätze (mit und ohne Vorgranulierung) 
 erhöhte Pressdrücke 
 erhöhte Presstemperaturen (Schmelztemperatur des Si = 1420 °C) 
 Intensivzerkleinerung 
 verlängerte Pressdauer sowie getaktetes Pressregime 
 Optimierung der Vorgranulierungsparameter 
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Maßnahmen mit Zusätzen 
 Niedrigviskose Zusätze 
 Hochviskose Zusätze in Lösung 
 Hochviskose Zusätze im Knetwerk 
berührungslose Aktivierung 
 Ultraschallbeanspruchung von Si-Pulver 
 Schockabkühlung des Si-Pulvers 
Die Ergebnisse der granulometrischen Untersuchung des für die Pressversuche 
verwendeten Si-Pulvers sind in der Tabelle 4 zusammengefasst. Die 
Korngrößenanalyse wurde mit dem Lasergranulometer durchgeführt.  
 
Tabelle 4: Qualitätsmerkmale des Si-Pulvers für Pressversuche 
Kenngrößen Maßeinheit Pulver 
Primärpartikel (REM)  d50 nm 100-300 
Clustergröße (Laser)    d10            µm 0,33 
                                     d50 µm 1,37 
                                     d90 µm 3,95 
ρSchütt g/cm³ 0,07 
ρRüttel g/cm³ 0,09 
ρRein g/cm³ 2,12 
Porosität εs % 97 
spezifische Oberfläche Sm m²/g 10,78 
 
Neben dem feinen Si-Pulver fällt im Free Space Reactor (FSR) ein grobkörniges 
Begleitprodukt an, mit dem nach Vorzerkleinerung (Aktivierungsmahlung) ebenfalls 
einige Pressversuche durchgeführt worden sind. Dieses Begleitprodukt bildet sich an 
den Wänden des Reaktors und besitzt auf Grund längerer Verweilzeit im Reaktor eine 
dichte Sinterstruktur. Bei den Sinterstücken handelt es sich ebenfalls um 
Reinstsilizium. Die bläuliche Färbung ist auf eine höhere Dichte der Sinterstücke 
zurückzuführen. Die Korngröße des Begleitproduktes variiert von einigen Millimetern 
bis einigen Zentimetern. Das charakteristische Erscheinungsbild eines Sinterstücks mit 
dazugehöriger REM-Aufnahme kann der Abbildung 16 entnommen werden. 
 
Abbildung 16: Grobkörniges Begleitprodukt des Si-Pulvers 
 
Die schematische Übersicht über die in diesem Versuchskomplex durchgeführten 
Untersuchungen kann der Abbildung 17 entnommen werden, die Ziele und Methoden 
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der Untersuchungen des Versuchskomplexes sind in der Tabelle A 5, Anhang A 
zusammengestellt. 
 
Abbildung 17: Übersicht der Testreihen zur Untersuchung des Kompaktierverhaltens 
von Si-Pulver 
5.5 Ergebnisse der Untersuchungen mit der hydraulischen 
Stempelpresse 
Die Ergebnisse der Untersuchungen mit der hydraulischen Stempelpresse gemäß 
Abbildung 17 sind in der Tabelle A 6, Anhang A zusammengefasst und in der Tabelle A 
7, Anhang A detailliert dargestellt. Die Untersuchungen hatten das Ziel, Bedingungen 
für die Pressverdichtung des Si-Pulvers zu erkunden, unter denen ohne und mit 
Anwendung von Zusätzen Kompaktate entstehen, die gegenüber der derzeitigen 
Praxis eine deutlich gesteigerte Rohdichte und Festigkeit haben.  
Die detaillierten Ergebnisse des Komplexes ohne Zusätze sind in der Tabelle A 7, 
Anhang A, Punkte a) - h) zu sehen.  
Die Maßnahmen dieses Versuchskomplexes (Pressdrucksteigerung, 
Presstemperaturerhöhung, Pressdauersteigerung) mit und ohne Vorgranulierung 
erbrachten zwar alle einen signifikanten Fortschritt in der Kompaktatrohdichte im 
Vergleich zum industriell hergestellten Kompaktat, aber noch keinen Durchbruch, wenn 
man die theoretischen maximalen Packungsdichten für die Si-Primärpartikel als 
Maßstab nimmt. Die Ursache für diesen nur mäßigen Erfolg ist die Tatsache, dass mit 
diesen Maßnahmen keine ausreichende Auflösung bzw. Zerstörung der 
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Primärpartikelcluster des Si-Pulvers möglich war. Gelungen ist dies nur unter den 
Bedingungen einer intensiven Vormahlung des Si-Pulvers in einer 
Scheibenschwingmühle (Tabelle A 7, Anhang A, Punkte d, h). Die REM-Aufnahmen 
des Si-Pulvers und des Begleitproduktes nach der Scheibenschwingmahlung können 
der Abbildung 18 entnommen werden. Es ist ersichtlich, dass selbst durch die 
Einwirkung von Mahlkräften die Clusterstruktur beim Si-Pulver nicht vollständig 
beseitigt werden kann. 
                                             Si-Pulver                                         Begleitprodukt 
            
Abbildung 18: Si-Pulver und grobkörniges Begleitprodukt des Si-Pulvers nach Mahlung 
in der Scheibenschwingmühle 
 
Ein besseres Mahlergebnis wird beim grobkörnigen Begleitprodukt des Si-Pulvers auf 
Grund der höheren Wirksamkeit der Scherkräfte bei der Mahlung erreicht, was zu einer 
höheren Qualität der Briketts führt. Das Erscheinungsbild der Presslinge aus 
gemahlenem Sinterkorn ist in der Abbildung 19 zu sehen. Die Schwingmahlung 
scheidet aber als praktikable Vorbehandlungsmethode aus, weil erheblicher Abrieb von 
den Mahlwerkzeugen das Reinstsilizium verunreinigt.  
 
 
Abbildung 19: Charakteristisches Bild der Presslinge aus gemahlenem und 
vorgranuliertem Sinterkorn 
 
In weiteren Untersuchungen wurden alternative Vorbehandlungsmethoden 
getestet, bei denen die Abrieb / Verschleißproblematik keine Rolle spielt (Ultraschall, 
Schockabkühlung). Die Ultraschall-Aktivierung des Si-Pulvers wurde mit Hilfe eines 
Ultraschall-Homogenisators unter Variation der Beanspruchungsdauer (4, 20 und 40 
min.) durchgeführt (Ultraschall-Frequenz f von 20 kHz). Die Ultraschall-
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Homogenisatoren erzeugen Hochleistungsultraschall mit hohen Intensitäten und 
Ultraschall-Amplituden, die über Arbeitswerkzuge (Sonotroden) in flüssige Medien 
übertragen werden. Das Si-Pulver wurde mit ethoxyliertem Alkylphenol WON100 (0,1 
%) benetzt und anschließend mit TNPP (Natriumpyrophosphat neutral) mit einer 
Konzentration von 1 g/l verrührt. Um den Zerkleinerungseffekt begutachten zu können, 
wurde anschließend die Laserbeugungskorngrößenanalyse durchgeführt (Abbildung A 
10, Anhang A). Aus den Korngrößenparametern ist ersichtlich, dass die 
berührungslose Beanspruchung mittels Ultraschall keine tief greifende Zerkleinerung 
der Partikelcluster bis auf die Primärpartikelgröße bewirkte. Die Struktur des Pulvers 
nach der Aktivierung mittels Ultraschall kann der Abbildung 20 entnommen werden. 
20 min.                                                           40 min.     
 
Abbildung 20: REM-Aufnahme von Si-Pulver 006-P nach 20 und 40 Minuten der 
Ultraschalleinwirkung 
 
Die Anwendung der Schockabkühlung des Pressgutes erbrachte einen 
geringfügigen Anstieg der Rohdichte der Presslinge durch Verringerung der 
Clusterstabilität (Tabelle A 7, Anhang A, Punkt i). Mit großer Wahrscheinlichkeit haben 
durch Kaltversprödung mehr Bruchvorgänge in den Clustern bei der Pressverdichtung 
stattgefunden. Mit keiner der beiden „berührungslosen“ Aktivierungsmethoden konnte 
jedoch ein mit der Intensivzerkleinerung in der Scheibenschwingmühle vergleichbares 
Ergebnis erreicht werden. Die beiden zuletzt genannten Aktivierungsmethoden haben 
auch aufgrund des hohen technologischen Aufwandes eine geringe Praxisrelevanz.  
 
Im Rahmen des Versuchskomplexes mit Zusätzen (Tabelle A 7, Anhang A, 
Punkte j) - l)) wurde versucht, mit Zusätzen, die als Bindemittel (eigene Bindekraft) und 
als Agglomerationshilfsmittel (Schmierwirkung) fungieren, eine Qualitätsverbesserung 
für die Si-Kompaktate zu erreichen. Außerdem wurde erhofft, infolge der 
Partikelbeschichtung mit dem Hilfsmittel unterstützt durch Quelleffekte eine 
Destabilisierung der Si-Partikel-Cluster zu erreichen. Die Anwendungsprozedur der 
Zusätze kann der Tabelle A 8, Anhang A entnommen werden. Zusammenfassend ist 
einzuschätzen, dass zwar gewisse Qualitätsfortschritte nachgewiesen werden konnten, 
der erhoffte Durchbruch in der Qualitätssteigerung aber nicht. Die Hauptursache hierfür 
ist die hohe Stabilität der Primärpartikelcluster des Si-Pulvers, die durch die Zusätze 
nicht geschwächt werden konnten. Die Clusterstruktur verhindert zwar nicht 
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grundsätzlich die gleichmäßige Verteilung eines Bindemittels auf der 
Partikeloberfläche, dort muss es aber weitgehend unwirksam bleiben aufgrund der 
großen Clusterhohlräume. Allenfalls kann es über Brückenbildung an den 
Kontaktpunkten der Cluster etwas Bindungswirkung entfalten. Die Untersuchungen 
machen somit klar, dass ein erfolgreicher Einsatz von Bindemitteln und 
Agglomerationshilfsmitteln die weitgehende Zerstörung der Primärpartikelcluster 
voraussetzt. Das Austreiben der Lückenluft ist demnach nicht das Hauptproblem beim 
Kompaktieren des Si-Pulvers. Diese Feststellung wird durch Berechnung des 
maximalen Poreninnendrucks (Gasdruck) der Presslinge (Tabelle A 9, Anhang A) 
untermauert. Da die nicht sehr hohen maximalen Gasdrücke praktisch nicht erreicht 
werden, sollte eine Presslingsschädigung durch Gasexpansion nach der 
Druckentlastung keine große Rolle spielen. 
Um die Erkenntnisse zum Einfluss der Si-Pulverqualität auf das 
Kompaktierergebnis zu erweitern, wurde ein unter Laborbedingungen erzeugtes Si-
Pulver in die Untersuchungen einbezogen, dessen Primärpartikel deutlich größer 
waren im Vergleich zu den bislang verwendeten Industriepulvern. Die Verweilzeit 
dieses Pulvers im Labor-Reaktor ist bei der Herstellung deutlich höher gewesen. 
Dadurch hatten die Primärpartikel des Pulvers die Gelegenheit, größer zu wachsen. 
Der Unterschied in der Partikelgröße zwischen den Pulversorten ist deutlich auf den 
REM –Aufnahmen (Abbildung 21) erkennbar.  
 
Abbildung 21:REM-Aufnahme des Industrie- und Laborpulvers 
 
Die größeren Primärpartikel und die dichteren Primärpartikelcluster beim Laborpulver 
verbessern die Nutzbarkeit höherer Presskräfte und führen aufgrund ihrer besseren 
Kompaktiereigenschaften in Summe zu einer gegenüber dem industriell hergestellten 
Pulver deutlich gesteigerten Kompaktatrohdichte (Tabelle A 7, Anhang A, Punkte m) – 
o)). Dieses Versuchsergebnis zeigt recht eindrucksvoll die Möglichkeit, über die 
Herstellungsbedingungen für das Si-Pulver positiven Einfluss auf die Kompaktierbarkeit 
nehmen zu können. 
Da die Methode der Vorgranulierung zur Verbesserung der Kompaktatqualität 
unter anderen getesteten Methoden die höchste Praktikabilität (Nutzen / Aufwand - 
Verhältnis) in Bezug auf eine spätere Realisierung mit einer optimierten 
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Walzenpressanlage aufweist, wurde diese Methode unter Anwendung der 
Mehrfachverdichtung näher erforscht. In dem Versuchskomplex sollte neben der 
Kompaktatqualität der Einfluss der mehrstufigen Verdichtung auf die Parameter 
elastische Rückexpansion R, Verdichtungsverhältnis ФV, Kompressionsverhältnis K, 
Verdichtungsarbeit WV und Verdichtungseffektivität φB des Kompaktierprozesses mit 
untersucht werden. Die Beschreibung einzelner Kennwerte enthält Tabelle A 10, 
Anhang A. Die Abhängigkeit der Kennwerte des Kompaktierprozesses von der Anzahl 
der Verdichtungsstufen ist in der Tabelle 5 dargestellt.  
 
Tabelle 5: Kennwertübersicht für Mehrfachverpressung des Si-Pulvers 
Verdichtungs-
anzahl 
ρschütt  
[g/cm
3
] 
ρroh  
[g/cm
3
] 
Wv   
[kNm] 
R 
 [%] 
Фv φB 
[1/kNm] 
K 
1 0,049 0,97 36 0,46 13,85 30,1 19,72 
2 0,6 1,083 31 0,39 2,21 5,66 2,8 
3 0,605 1,104 27 0,42 1,84 4,38 2,46 
4 0,66 1,129 26 0,43 1,86 4,33 2,27 
5 0,67 1,134 21 0,37 1,71 4,62 2,15 
 
Die Anzahl der Verdichtungsstufen unter jeweils konstantem Pressdruck von 140 MPa 
wurde von 1 bis 5 variiert, wobei für jede nachfolgende Verdichtungsstufe das Granulat 
aus den Presslingen der vorhergehenden Verdichtungsstufe eingesetzt wurde. Das 
Granulat (0-4 mm) wurde durch Zerkleinerung der Presslinge in einer Scheibenmühle 
erzeugt. Durch die Mehrfachverdichtung wird die Brüchigkeit der Kompaktate deutlich 
unterdrückt. Der visuelle Eindruck der REM-Aufnahmen (Abbildung 22) bestätigt die 
Zunahme des Dichtegrades.  
 
Abbildung 22: REM-Aufnahmen von Presslingen nach 1x- und 5x Verdichtung 
 
Für die Beurteilung des Kompaktierprozesses wurden bei allen Verdichtungsschritten 
die Pressdruck-Weg-Diagramme aufgenommen, mit deren Hilfe das 
Verdichtungsverhalten des Si-Pulvers umfassend charakterisiert werden kann. Es 
können solche charakteristische Merkmale der Pressverdichtung, wie elastische 
Rückexpansion des Pressgutes, geleistete irreversible Verdichtungsarbeit, geleistete 
reversible Verdichtungsarbeit und andere Parameter, bestimmt werden. 
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Abbildung 23: Pressdruck-Weg-Diagramm 
 
In der Abbildung 23 ist der schematische Verlauf eines Pressdruck-Weg-Diagramms 
dargestellt. 
Positionen 1-2: Pressgutverdichtung bis zum maximalen Pressdruck 
Positionen 2-3: elastische Rückexpansion des Pressgutes 
Position 4: maximaler Stempelhub 
Die Fläche unter der Kurve entlang Pos. 1,2,3 entspricht der geleisteten irreversiblen 
Verdichtungsarbeit. Die Fläche unter der Kurve entlang der Pos. 3,2,4 entspricht der 
geleisteten reversiblen Verdichtungsarbeit und ist ein Maß für die elastische 
Rückexpansion. Die für jede Verdichtungsstufe aufgenommenen p-s-Kurven sind in der 
Abbildung 24 dargestellt und können so leicht miteinander verglichen werden.  
 
Abbildung 24: Pressdruck-Weg-Verläufe in Abhängigkeit von der Anzahl der 
Verdichtungsvorgänge 
 
Aus dem Vergleich dieser Kurvenverläufe ist ersichtlich, dass mit zunehmender Anzahl 
der Verdichtungsvorgänge die elastische Rückexpansion deutlich abnimmt. Das führt 
zur Verbesserung der Qualität der Presslinge und zur Steigerung der Dichte der 
Kompaktate. Durch Rückführung im Rahmen einer Kreislaufschaltung ließe sich eine 
Vorgranulierung unter der Bedingung einer Mehrfachverdichtung realisieren, deren 
Vorteil für die Kompaktatqualität in den Untersuchungen nachgewiesen werden konnte. 
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Das Konzept der dichtesten Packung des Pressgutes (nach Fullerkurve) sollte 
am Beispiel des Verfahrens der Vorgranulierung überprüft werden. Für die 
Pressversuche wurde Granulat der Krönung 0 - 4 mm (eine Verdichtungsstufe) 
verwendet. Zur Anpassung an die Fullerkurve wurde das Granulat in 5 Kornklassen 
unterteilt (Tabelle 6).  
Tabelle 6: Massenanteile der Granulatkornklassen 
Kornklassen [mm] 0-0,5 0,5-1,25 1,25-2,5 2,5-3,15 3,14-4 
Massenanteil [%] 35 20 24 9 12 
 
Mit Hilfe der Formel, auf der die Fullerkurve basiert, lassen sich die prozentuellen 
Massenanteile der Kornklassen für die Anpassung an die Fullerkurve berechnen. 
  (
 
    
)
 
 
     in [%]                                              (3)                                                                                    
Für den gemittelten Rohdichtewert der Presslinge von 1,016g/cm3 kann gegenüber der 
Verpressung von körnungsmäßig nicht angepasstem Granulat kein Fortschritt 
ausgewiesen werden. 
5.6 Schlussfolgerungen  
Von den getesteten Maßnahmen zur Verbesserung der Kompaktatqualität für 
industrielles Si-Pulver hat somit nur die Vorgranulierung unter der Bedingung der 
Mehrfachverdichtung praktische Bedeutung, weil sie sich im Rahmen der 
Walzenpressen-Kompaktiertechnologie auf einfache Weise realisieren lässt. Durch 
Rückführung von Kompaktatbruch bzw. von aus Kompaktat erzeugtem Granulat in 
einer Kreislaufschaltung lässt sich über die Rückführungsrate die effektive Anzahl der 
Verdichtungsereignisse unter Berücksichtigung der geforderten Produktionsleistung an 
Kompaktat in gewissen Grenzen einstellen. Die Ergebnisse lassen vermuten, dass bei 
Rückführung von Granulat als Kreislaufgut beim Walzenpressenprozess die 
Vorverdichtungsfunktion der Stopfschnecke ggf. entfallen kann und damit eventuell die 
Verpressung ohne Zwangseinspeisung möglich wird. Zu den weiteren positiven 
Aspekten der Vorgranulierung zählen die Stabilisierung des Kompaktierprozesses und 
die Vermeidung des Bruchs der keramischen Formmulden der Presswalzen durch 
Reduzierung der Pressdruckschwankungen. Die vielfachen nachgewiesenen und 
anzunehmenden positiven Wirkungen der mehrstufigen Vorgranulierung, die über eine 
Granulatrückführung realisiert wird, favorisieren diese Methode als praktikables Mittel 
zur Optimierung des gesamten Kompaktierverfahrens. Abschließend ist darauf 
hinzuweisen, dass Si-Pulver mit größeren Primärpartikeln große Vorteile im 
Kompaktierverhalten aufweisen. 
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6 Tribologische Optimierung der Arbeitsorgane der 
Walzenpresse 
Die Fähigkeit eines Werkstoffs den mechanischen Belastungen standhalten zu können, 
ist nicht allein für die Konstruktionswerkstoffauswahl entscheidend. Die hohen 
Reinheitsanforderungen an das Si-Pulver erfordern den Einsatz von Materialien mit 
höchster Verschleißbeständigkeit. Um eine Aussage über die 
Konstruktionswerkstoffauswahl für die Kompaktierwalzen machen zu können, müssen 
die Ergebnisse der Verschleißuntersuchungen mit verschiedenen keramischen 
Werkstoffen herangezogen werden. Neben der Bestimmung des optimalen 
Walzenwerkstoffs ist die Optimierung des Verschleißschutzes für andere mit dem Si-
Pulver in Berührung kommende Arbeitsorgane der Walzenpresse (Stopfschnecke, 
Herzbleche) von entscheidender Bedeutung. 
6.1Tribologische Grundlagen 
6.1.1 Definitionen 
Reibung ist nach DIN 50281 [46] die Größe, die einer Relativbewegung sich 
berührender Oberflächen entgegenwirkt. Aufgrund der Wechselwirkung ist zur 
Aufrechterhaltung der Bewegung Energie erforderlich, die zwischen den Elementen 
übertragen und von kinetischer in andere Energieformen umgewandelt wird. Eine der 
Auswirkungen ist Verschleiß. 
Verschleiß bezeichnet entsprechend DIN 50320 [47] den fortschreitenden 
Materialverlust aus der Oberfläche eines festen Körpers, hervorgerufen durch 
mechanische Ursachen, d.h. Kontakt mit einem festen, flüssigen oder gasförmigen 
Körper und Relativbewegung. Verschleiß äußert sich im Auftreten von losgelösten 
kleinen Teilchen (Verschleißpartikel) und in Stoff- und Formänderungen der 
Oberflächenschicht.  
6.1.2 Allgemeine Systemanalyse 
- Technische Funktion  
Zur Systemanalyse eines Verschleißvorgangs werden die am Verschleiß unmittelbar 
beteiligten Bauteile und Stoffe von den restlichen Bestandteilen einer technischen 
Konstruktion abgegrenzt. Diese Bauteile und Stoffe werden als Elemente des 
tribologischen Systems bezeichnet. Sie charakterisieren zusammen mit ihren 
Eigenschaften und Wechselwirkungen die Struktur des tribologischen Systems. Die auf 
die Elemente des tribologischen Systems von außen einwirkenden 
Beanspruchungsgrößen bilden das Beanspruchungskollektiv [49, S.6]. Der auf Grund 
der Einwirkung des Beanspruchungskollektivs auf die Oberfläche eines Festkörpers 
entstehende Verschleiß wird durch Verschleißkenngrößen dargestellt [58, S.9]. Die 
Systemanalyse eines Verschleißvorgangs umfasst nach [48, S.15]: 
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1. Technische Funktion 
2. Beanspruchungskollektiv 
3. Struktur des Tribosystems 
4. Verschleiß- und Reibungskenngrößen 
 
- Beanspruchungskollektiv  
Das Beanspruchungskollektiv umfasst 
o die Bewegungsform mit zeitlichem Ablauf (Geschwindigkeit) 
o die technisch-physikalischen Beanspruchungsparameter (Normalkraft,   
Temperatur, Beanspruchungsdauer) 
„Die Bewegungen sind auf die vier Elementarformen Gleiten, Rollen, Stoßen und 
Strömen oder deren Überlagerung zurückzuführen. Das Beanspruchungskollektiv ist 
gekennzeichnet durch die mechanische Energie, die von außen dem System zugeführt 
wird, von der ein großer Teil das System wieder verlässt und der Rest in die Partner 
aufgeteilt sowie dort in andere Energieformen umgewandelt wird […]. Infolge örtlicher 
Energiekonzentration kann es zu hohen Temperaturen und schockartigen 
Temperaturwechseln mit der Folge einer allgemeinen Erhöhung des 
Temperaturniveaus kommen. Betragsmäßig von geringerer Bedeutung ist die Energie 
für Sekundärreaktionen (z.B. Phasenumwandlung, Bildung von Eigenspannungen, 
Schall), welche jedoch gravierende Auswirkungen auf das tribologische Geschehen 
haben, wie z.B. durch Reaktionsschichtbildung bei Mischreibung“ [48, S.16]. 
 
- Struktur des tribologischen Systems 
Die Struktur des tribologischen Systems wird durch die am Verschleißvorgang 
beteiligten stofflichen Elemente mit ihren Eigenschaften und Wechselwirkungen 
festgelegt (Abbildung B 1, Anhang B). Die Körper werden durch die Konstruktion, 
Form, Größe, Oberflächenbeschaffenheit sowie ihre mechanischen, physikalischen 
und chemischen Eigenschaften gekennzeichnet [48, S.16]. „Der Zwischenstoff befindet 
sich im Raum zwischen Grundkörper und Gegenkörper […]. Das Umgebungsmedium 
kann direkt als Zwischenstoff wirken oder bei Anwesenheit anderer Stoffe deren 
Eigenschaften in der Kontaktzone ändern“ [48, S.16-18]. Wegen der zahlreichen 
Einflussgrößen und Wechselwirkungen gibt es sehr viele Möglichkeiten für den Ablauf 
tribologischer Vorgänge, was sich in unterschiedlich hohem Verschleiß und den 
verschiedensten Erscheinungsformen des Verschleißes ausdrückt. Durch 
gleichzeitiges Vorliegen mehrerer Verschleißmechanismen ist die qualitative Deutung 
der Verschleißmechanismen oft schwierig [48, S.18]. 
6.1.3 Verschleißmechanismen 
„Aus der Vielzahl der Wechselwirkungsmöglichkeiten ergeben sich unterschiedliche 
Verschleißmechanismen, die mit charakteristischen Verschleißerscheinungsformen 
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verbunden sind. Falls die einer Bauteiloberfläche zugeführte mechanische Energie 
hauptsächlich durch Kraftschluss zwischen den Elementen übertragen wird, überwiegt 
der Mechanismus der Adhäsion. Adhäsive Wechselwirkung erfolgt über sekundäre 
Anziehungskräfte oder Hauptvalenzbindungen und ist besonders zwischen "reinen" 
Oberflächen stark ausgeprägt. Die Bindungsstärke bestimmt, ob ein Lösen der 
adhäsiven Bindungen erfolgt, wobei kein Verschleiß auftritt, oder ob ein 
Verschleißpartikel durch Bindungstrennung im Werkstoffinneren entsteht. Typische 
Verschleißerscheinungsbilder sind Schuppen, Werkstoffübertrag und Scherwaben […].  
Bei formschlüssigem Kontakt im Mikrobereich, z.B. beim Gleiten von 
Abrasivkörnern über eine Oberfläche, herrscht der Mechanismus der Abrasion. Das 
Eindringen des Korns bewirkt eine Werkstoffverdrängung, Mikrospanbildung und/oder 
Mikroausbrüche. Die typische Verschleißerscheinungsform der Furchung sind Riefen, 
wie sie bei abrasivstoffverarbeitenden Maschinen und Schürfwerkzeugen beobachtet 
werden. 
Bei kraft- und formschlüssiger Energieübertragung im System sowie vor allem 
bei Stoßvorgängen entstehen lose Verschleißpartikel meist erst nach mehrmaliger 
(zyklischer), lokaler Beanspruchung der Oberflächen durch Zerrüttung im 
Kontaktbereich. Nach wiederholter plastischer Deformation ist das 
Formänderungsvermögen des Werkstoffs erschöpft, und es entstehen mikroskopische 
Anrisse sowie teilweise Ausbrechungen in der Oberfläche. Bei Stößen mit hoher 
Energiekonzentration, insbesondere bei harten, spröden Werkstoffen können schon bei 
einmaliger Beanspruchung Mikrobrüche auftreten […]. Typische Verschleiß-
erscheinungsbilder für die Zerrüttung sind Grübchen an Zahnrädern.  
Die komplexen Wechselwirkungen in den Kontaktzonen fester Körper können 
über tribochemische Reaktionen zur Bildung von Reaktionsschichten an einer oder 
beiden beanspruchten Oberflächen einer Paarung führen. Die Reaktion erfolgt mit dem 
Umgebungsmedium oder einem Zwischenstoff. Die Eigenschaften der 
Reaktionsschicht unterscheiden sich von denen der Ausgangsoberfläche, was sich auf 
die Verschleißhöhe positiv oder negativ auswirken kann“ [48, S.18-19]. Die Entstehung 
der Reaktionsschichten ist meist temperaturgesteuert. Dieser Mechanismus 
(tribochemische Reaktion) kommt gelegentlich auch bei Abrasiv-Vorgängen, z.B. 
infolge Oxidschichtbildung (Tribooxidation), zum Tragen [48, S.19-20]. 
6.1.4 Verschleißarten  
Zur Kennzeichnung des Verschleißes in tribochemischen Anwendungen ist eine 
Unterteilung nach Verschleißarten üblich [50, S.130]. „Je nach Art des betrachteten 
tribologischen Systems und der dominierenden Kinematik hat sich für die 
Verschleißarten folgende Einteilung bewährt: 
Verschleißarten, die primär in geschlossenen Systemen auftreten: 
- Gleitverschleiß 
- Wälzverschleiß 
- Stoßverschleiß 
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- Schwingungsverschleiß 
- Furchungsverschleiß (Gegenkörperfurchung) 
Verschleißarten, die primär in offenen Systemen auftreten: 
- Furchungsverschleiß (Teilchenfurchung) 
- Strahlverschleiß 
- Erosion (Strömungsverschleiß)“ [50, S.130-131] 
Die Beschreibung der Verschleißarten kann der Tabelle B 1, Anhang B entnommen 
werden. 
6.1.5 Kategorien der Verschleißprüfung 
„In Industrie und Forschung werden bei der Bearbeitung von Reibungs- und 
Verschleißproblemen unterschiedliche tribologische Prüfungen durchgeführt, die von 
Untersuchungen an kompletten Maschinen, Systemen und Anlagen unter realen 
Betriebsbedingungen bis hin zu Modellprüfungen mit einfachen Probekörpern reichen“ 
[50, S.162]. Die Vielzahl der existierenden Verschleißprüfverfahren wird in sechs 
Kategorien unterteilt. Betriebs- bzw. betriebsähnliche Versuche werden in Kategorien 
1-3 zusammengefasst, die Versuche mit Modelsystemen gehören zu Kategorien 4-6 
[48, S.63]. „Hierbei bedeutet eine höhere Kategorie jeweils eine Vereinfachung des 
Systems bezüglich des Beanspruchungskollektivs und / oder der Struktur des 
betreffenden Systems gegenüber der vorhergehenden Kategorie (siehe frühere DIN 
50322)“ [50, S.162]. 
 
Tabelle 7: Kategorien der tribologischen Prüftechnik nach Uetz [48, S.64-66] 
Nr. Versuchsart Versuchsbeschreibung 
1 Betriebsversuch Originale komplette tribotechnische Systeme unter originalen 
Betriebsbedingungen 
2 Prüfstandversuch Originale komplette tribotechnische Systeme unter praxisnahen 
Betriebsbedingungen 
3 Aggregatversuch Originale Einzelaggregate unter praxisnahen Betriebsbedingungen 
4 Bauteilversuch Bauteiluntersuchungen (original oder vereinfacht) unter 
praxisnahen Betriebsbedingungen 
5 Probekörperversuch Beanspruchungsähnlicher Versuch mit bauteilähnlichen 
Probekörpern 
6 Modellversuch Grundlagenuntersuchung mit speziellen Probekörpern unter 
beliebigen, aber definierten Beanspruchungen 
6.1.6 Verschleißprüfverfahren 
Bei einer fast unübersehbaren Zahl tribologischer Systeme in der Technik wurde im 
Laufe der letzten Jahrzehnte eine Vielfalt an Prüfverfahren, auch auf dem Abrasiv-
Verschleißgebiet entsprechend Kategorie 4 bis 6 entwickelt [48, S.68]. Grundsätzlich 
kann man zwischen zwei Hauptgruppen von Tribometern unterscheiden: 
- Untersuchung des Verschleißes von Werkstoffen: 
Tribologische Beanspruchung eines Werkstoffs durch feste, flüssige oder 
gasförmige Gegenkörper bzw. -stoffe, wobei nur das Verschleißverhalten des 
Werkstoffs den Hauptinhalt der Untersuchungen darstellt. 
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- Untersuchung des Verschleißes von Werkstoffpaarungen: 
Hierzu zählen Tribometer, bei denen mit oder ohne Schmierung der Verschleiß 
des Grundkörpers wie auch des Gegenkörpers in Abhängigkeit der 
Werkstoffpaarung von Interesse ist [51, S.62]. 
Für den Fall der Verdichtung von Si-Pulver mit einer Walzenpresse sind in der ersten 
Linie Prüfverfahren, die entsprechend den wirkenden Mechanismen in den 
Verschleißzonen der Walzenpresse den abrasiven Gleitverschleiß (Verschleißzone 
Stopfschnecke und Herzbleche) sowie den Wälz- und Gleitverschleiß (Verschleißzone 
Walze) hervorrufen können, von Interesse.  
6.2 Analyse der tribologischen Systeme 
6.2.1 Eingrenzung der Verschleißbereiche 
Erster Schritt bei der Untersuchung der Verschleißproblematik an den 
Arbeitsorganen einer Walzenpresse ist die Analyse des Beanspruchungskollektivs 
(Kräfte und Relativgeschwindigkeiten) zur Charakterisierung des tribologischen 
Gesamtsystems in der Walzenpresse samt Zuführungssystem sowie die Einteilung 
des Gesamtsystems in verschleißrelevante Bereiche. Bei der vorliegenden 
Walzenpresse sind drei typische Verschleißzonen zu erkennen. Das sind: 
Stopfschnecke, Herzblech / Walze, Walze / Walze.  
 
Zur Charakterisierung der tribologischen Systeme sind folgende 
verschleißbestimmende Einflussgrößen zu erfassen: 
- Grundkörper (Werkstoff, Form, Oberfläche) 
- Zwischenstoff (Art, Teilchengröße, Kornform, Feuchtegehalt, usw.) 
- Gegenkörper (Werkstoff, Form, Oberfläche) 
- Belastung (Größe der Kräfte, Drücke, zeitlicher Verlauf) 
- Art und Geschwindigkeit der Relativbewegung (Gleiten, Rollen, Stoßen) 
- Umgebende Atmosphäre 
- Temperatur 
Die Übersicht der Verschleißzonen, Materialkennwerte und Beanspruchungs-
kollektive des Originalwalzenkompaktors sind in der Abbildung 25 zusammengefasst. 
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Abbildung 25: Verschleißarten, Materialkennwerte und Belastungskollektive in den 
Verschleißzonen des Walzenkompaktors 
 
6.3 Verschleißuntersuchungen am 
Verschleißtopfversuchsstand 
6.3.1 Funktion der Stopfschnecke 
Die primäre Funktion der Stopfschnecke ist die Beförderung der für eine homogene 
und gleichförmige Kompaktierung bei gegebener Kraft und Geschwindigkeit 
notwendigen Materialmenge in den Walzenspalt. Außerdem dient die Stopfschnecke in 
Verbindung mit einem Vakuumsystem der Entlüftung und Vorverdichtung des Si-
Pulvers. Aufgrund des geringen Walzendurchmessers der Kompaktieranlage sind die 
Kompaktierwalzen nicht in der Lage, selbständig einen hohen Druck aufzubauen. Aus 
diesem Grund wird die Stopfschnecke beim Originalwalzenkompaktor als zusätzliches 
Druckaufbauwerkzeug verwendet. Die Funktion der Schnecke als 
Druckaufbauwerkzeug vergrößert die Reibungskraft zwischen den 
Stopfschneckenflügeln und dem Si-Pulver sowie zwischen dem Si-Pulver und dem 
Schneckenrohr. Das führt zur Erhöhung der Verschleißintensität in diesem Bereich. 
6.3.2 Struktur des Tribosystems Stopfschnecke 
Es werden die Wechselwirkung und der Verschleiß zwischen der Stopfschnecke und 
dem Si-Pulver betrachtet. Insbesondere der Verschleiß an den Schneckenflügeln 
bestimmt die Einsatzdauer der Stopfschnecke, da diese nur mit einer unbeschädigten 
Beschichtung eingesetzt werden darf. Die Stopfschnecke wird im tribologischen 
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System als Grundkörper bezeichnet. Die Systemstruktur besteht aus dem Grundkörper 
und dem Abrasivstoff. Der Gegenkörper ist in diesem Fall nicht vorhanden.  
Somit lässt sich das tribologische System wie folgt strukturieren: 
Grundkörper: Stopfschnecke (beschichteter Stahl) 
Gegenkörper: kein 
Zwischenstoff: Si-Pulver 
Umgebungsmedium: Umgebungsluft bei Raumtemperatur (bzw. Vakuum) 
Beanspruchungsart und wirkende Verschleißmechanismen: 
Es liegt die tribologische Beanspruchung in Form von Gleiten vor. Die wirkende 
Verschleißart ist der 2-Körper-Abrasivverschleiß. Der wirkende 
Verschleißmechanismus ist hauptsächlich die Furchung. Mitunter kann es zu 
tribochemischen Reaktionen kommen. 
6.3.3 Beanspruchungskollektiv für das Tribosystem Stopfschnecke 
Die Drehzahl der Stopfschnecke im Betrieb variiert zwischen 25 U/min und 90 U/min. 
Je nach Drehzahl der Schnecke verändert sich die Schüttdichte des Si-Pulvers im 
Bereich zwischen Stopfschnecke und den Walzen. Dementsprechend ändern sich 
auch die Reibungsverhältnisse zwischen Si-Pulver und der Stopfschnecke. Außerdem 
wird die Entlüftung mit Hilfe von Vakuum realisiert, was zusätzlich zur Steigerung der 
Schüttdichte des Si-Pulvers beiträgt.   
6.3.4 Ergebnisse der Verschleißuntersuchungen am 
Verschleißtopfversuchsstand 
Bei der Stopfschnecke wird ein hoher Verschleißabtrag vorrangig an den Flügeln der 
Stopfschnecke festgestellt. Durch schleißende Beanspruchung des Si-Pulvers kommt 
es zum Ablösen der Beschichtung an den Stopfschneckenflügeln. Für die Nachbildung 
dieses Verschleißmechanismus eignen sich Verschleißversuche mit losem Korn in 
einem Verschleißtopf. Die Dimensionen für die Konstruktion des Verschleißtopfes 
wurden aus der Fachliteratur entnommen [48]. Der Versuchsstand Verschleißtopf wird 
mittels eines Bohrwerks betrieben. Die Drehzahl kann stufenweise eingestellt werden. 
Es können gleichzeitig 4 Probenkörper getestet werden. Die von den 4 Probekörpern 
gewonnenen Messwerte dienen zur statistischen Absicherung der Messergebnisse in 
Form von Mittelwertbildung. Zur Simulation unterschiedlicher Steigungen der 
Stopfschnecke ist eine Verstellung des Neigungswinkels der Probe vorgesehen. Der 
Neigungswinkel kann im Bereich von 0° bis 90° in 15°-Schritten verstellt werden.  
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Abbildung 26: Verschleißtopf 
6.3.5 Grundlagenuntersuchungen am Verschleißtopfversuchsstand 
Zur allgemeinen Charakterisierung des Betriebsverhaltens des Verschleißtopf-
Versuchsstandes wurde eine Reihe von Grundlagenuntersuchungen durchgeführt. Ziel 
der Untersuchungen ist die Erfassung der Einflussparameter. Zu den Parametern, die 
die Höhe des Verschleißabtrags im Verschleißtopfversuch beeinflussen können, 
zählen: die Rotationsgeschwindigkeit der Proben, der Anstellwinkel der Proben und die 
Art des Abrasivstoffs (Härte, Korngröße, Kornform). Als Abrasivstoff wurde 
Hohenbockaer Quarzsand mit einer Korngröße von 0,1 bis 0,3 mm verwendet. Der 
Einsatz von Quarzsand (Mohshärte 7) mit hohem Anteil scharfkantiger Partikel 
(Abbildung B 21) führt zur deutlichen Verringerung der Versuchszeiten auf Grund 
höherer abrasiver Wirkung im Vergleich zum Si-Pulver (Mohshärte 6,5) mit 
kugelförmigen Primärpartikeln (Abbildung 21). Somit ist man (unter Berücksichtigung 
der Oxidation des Si-Pulvers) hinsichtlich der Abrasivhärte und der Partikelform auf der 
sicheren Seite. Der Verschleißversuch wurde über eine Gesamtdistanz von 20 km 
durchgeführt, wobei alle 5 km der Verschleißstrecke ein Abrasivstoffwechsel 
durchgeführt wurde. Als Probekörpermaterial wurde zunächst einfacher Baustahl S235 
eingesetzt. Mit diesem Versuchsstand können unterschiedliche 
Verschleißschutzschichten unter gleichen Bedingungen getestet werden und über den 
Vergleich der Ergebnisse der optimale Verschleißschutz ermittelt werden. 
 
- Gleitgeschwindigkeit 
Zur Untersuchung des Einflusses der Gleitgeschwindigkeit (vu [m/s]) auf den 
Verschleißabtrag wurde die Drehzahl des Bohrwerks variiert. Da das Bohrwerk minimal 
mit vu = 0,53 m/s betrieben werden kann und die reale Drehgeschwindigkeit der 
Stopfschnecke im Bereich zwischen 0,052 m/s und 0,188 m/s liegt, wurden mehrere 
Versuche mit verschiedenen Drehzahlen durchgeführt, um die Abhängigkeit des 
Verschleißes von der Drehzahl zu ermitteln. Falls sich eine lineare Abhängigkeit ergibt, 
kann man für geringere Drehzahlen durch Regression auf den Verschleiß schließen. 
Es wurden folgende Drehzahlstufen untersucht:  
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Stufe 1: 85 U/min (vu = 0,53 m/s) 
Stufe 2:150 U/min (vu = 0,94 m/s)  
Stufe 3:265 U/min (vu = 1,66 m/s) 
Es konnte ein Verschleißanstieg bei der zweiten Drehzahlstufe (vu = 0,94 m/s) 
gegenüber der ersten (vu = 0,53 m/s) registriert werden. Bei der dritten Stufe (vu = 1,66 
m/s) geht der Verschleiß wieder geringfügig zurück. Der Geschwindigkeitseinfluss auf 
den Verschleiß wurde bereits in früheren wissenschaftlichen Arbeiten untersucht [52]. 
Laut diesen Untersuchungen hat die Geschwindigkeit im Bereich von 0,5 bis 3,4 m/s 
beim mineralischen Gleitverschleiß keinen wesentlichen Einfluss. In der Dissertation 
von Gyrleyik [53, S.26] wurde aber ein geringfügiger Einfluss registriert. Laut Gyrleyik 
fällt der Verschleiß mit steigender Geschwindigkeit leicht ab, hat zwischen 1 und 1,5 
m/s ein flaches Minimum und nimmt oberhalb 2 m/s wieder ein wenig zu. Die dritte 
Drehzahlstufe des Bohrwerks mit einer Umfangsgeschwindigkeit der Probe von 1,66 
m/s liegt im von Gyrleyik angegebenen Bereich des geringeren Verschleißes und 
bestätigt somit seine Untersuchungs-ergebnisse. Aus der Abbildung B 2, Anhang B ist 
ersichtlich, dass der größte Verschleißabtrag im Geschwindigkeitsbereich von 0,53 m/s 
bis 1,66 m/s bei 0,94m/s registriert wurde. Die Untersuchungsergebnisse zeigen aber 
auch, dass es keine lineare Abhängigkeit des Verschleißes von der Drehzahl gibt. Aus 
diesem Grund ist die rechnerische Bestimmung des Verschleißes im niedrigen 
Drehzahlbereich unsicher. Für die Durchführung der Untersuchungen wurde die 
Drehzahl von 150 U/min ausgewählt.  
 
- Neigungswinkel der Probe 
Der Stellwinkel der Probe hat ebenfalls eine Auswirkung auf die Höhe des 
Verschleißabtrags bei der Verschleißtopfuntersuchung. Durch die drehbare Lagerung 
der Probenhalterung ist es möglich, den Stellwinkel der Probe im Bereich von 0° bis 
90° in 15°-Schritten zu variieren. Durch die Variation des Anstellwinkels der Probe 
kann eine Aussage über die optimale Steigung der Stopfschnecke aus der Sicht des 
Verschleißes getroffen werden. Die Steigung der Originalstopfschnecke aus dem 
Walzenkompaktor beträgt 17°. Also stellt die 15°- Position der Probe die bestmögliche 
Annäherung an das Original dar. Zur Abdeckung des Originalbereiches der 
Stopfschnecke wurden Versuche mit 15° und 45°-Stellung durchgeführt. In den beiden 
Versuchen wurde eine Verschleißdistanz von 20 km zurückgelegt. Der Vergleich der 
Versuchsergebnisse von der 15° und 45°-Position der Verschleißprobe S235 zeigt, 
dass die Verkleinerung des Anstellwinkels bei gleich bleibenden übrigen 
Einflussparametern (Material der Probe, Abrasivstoff, Drehzahl, Verschleißweg) zu 
einer Verminderung des Verschleißabtrags führt. Nach 20 km Verschleißdistanz wurde 
bei der 15°-Position ein ca. 30 % geringerer Verschleißabtrag als bei der 45°-Position 
registriert (Abbildung B 3, Anhang B). Für die weiteren Untersuchungen wurde die 45°-
Position ausgewählt, da damit schneller messbare Verschleißbeträge erzielt werden 
können. 
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6.3.6 Reproduzierbarkeit der Messergebnisse 
Zur Ermittlung der Reproduzierbarkeit der Versuchsergebnisse wurde der 
Variationskoeffizient genutzt. Die Versuche mit Abrasivstoff Si-Pulver und Proben aus 
S235 ergaben eine Mindestanzahl der Wiederholversuche von fünf, um einen 
Variationskoeffizienten < 20 % zu realisieren. Der Variationskoeffizient bei anderen 
Werkstoffkombinationen fiel zum Teil höher aus. Auf Grund des Versuchsaufwandes 
wurde die Anzahl der Wiederholversuche konstant gehalten und der höhere 
Variationskoeffizient akzeptiert. Der Anstellwinkel der Proben betrug 45° bei einer 
Umfangsgeschwindigkeit von 0,94 m/s. Der mittlere Verschleißabtrag nach 20 km 
beträgt ca. 2,8 mg/km bei einem Variationskoeffizient von 17,6 %. Die Ergebnisse der 
Wiederholversuche sind in der Abbildung B 4 , Anhang B enthalten. 
6.3.7 Untersuchungsergebnisse mit Verschleißschutzschichten 
Zur Verminderung des Verschleißes im Bereich der Stopfschnecke werden 
Verschleißschutzschichten eingesetzt. Die Verschleißbeständigkeit der 
Schutzschichten wurde in Kombination mit unterschiedlichen Grundmaterialien 
untersucht. Ziel der Untersuchungen ist die Feststellung des Einflusses der Härte von 
Grundmaterial auf die Verschleißbeständigkeit der Beschichtungen. Dafür wurden die 
Beschichtungen auf Probekörper aus unterschiedlichen Werkstoffen mit verschiedenen 
Härtewerten aufgebracht (Tabelle 8).  
Tabelle 8: Übersicht der Werkstoffe und Beschichtungen für 
Verschleißtopfuntersuchung 
Grundkörper Härte von 
Grundkörper 
Vorbehandlung von 
Grundkörper 
Beschichtung Härte von 
Beschichtung 
St235 HV30 95 - TiN (2-4 μm) 2500-3000HK 
X5CrNi18-10 HB315 - TiN (2-4 μm) 2500-3000HK 
S235 HV30 95 - DLC (2,5 μm) 2500HV 
X5CrNi18-10 - plasmanitriert (ca. 70HRC) DLC (2,5 μm) 2500HV 
HS 6-5-2 - gehärtet (61 HRC) DLC (2,5 μm) 2500HV 
 
Die Versuche wurden bei einer Umfangsgeschwindigkeit von vu = 0,94 m/s und einem 
Anstellwinkel der Probe von 45° durchgeführt. Beim Probelauf im Verschleißtopf mit Si-
Pulver als Abrasivstoff (       =0,07 g/cm
3, mittlere Korngröße von 2-5 μm) konnte kein 
messbarer Verschleiß bei einer DLC-Beschichtung nach einem Verschleißweg von 
mehr als 90 km registriert werden. Die Ursache dafür ist die sehr geringe Schüttdichte 
des Si-Pulvers in Kombination mit einer sehr hohen Verschleißbeständigkeit der DLC-
Beschichtung. Die Verwendung des Si-Pulvers beim Test der Beschichtungen würde 
die Versuchszeit enorm in die Höhe treiben. Aus diesem Grund wurde das bereits 
verpresste Silizium in Form von Granulat als Abrasivstoff eingesetzt. Die Schüttdichte 
des genutzten Granulats betrug 0,49 g/cm3. Der Granulatwechsel erfolgte bei jeder 
neuen Beschichtung. Das Abbruchkriterium für den Versuch war das Erkennen des 
Probekörpermaterials. Der Abbruch erfolgte, wenn die Beschichtung lokal auf der 
Oberfläche abgerieben war. 
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6.3.7.1 TiN-Beschichtung 
Die vorhandene Walzenpressenanlage hat eine TiN-Beschichtung zum Schutz der 
Stopfschnecke und des Einlaufzylinders. Die Beschichtungshärte wird vom Hersteller 
bei HK 2500-3000 angegeben. Die Schichtdicke beträgt 2-4 μm. Die Beschichtung wird 
mit Hilfe des PVD-Verfahrens aufgebracht (PVD = Physical Vapor Deposition). 
 
- Probekörper aus S235 
Bei der Untersuchung von TiN-Beschichtung auf den Probekörpern aus S235 wurde 
die Schädigung der TiN-Schicht bereits nach einem Verschleißwerg von 20 km 
(Versuchsdauer 354 min.) festgestellt. Der mittlere Verschleißbetrag beträgt 0,85 mg 
(Abbildung B 5, Anhang B). Die mikroskopischen Aufnahmen eines Probekörpers mit 
deutlichen Verschleißspuren sind der Abbildung B 6, Anhang B zu entnehmen. Auf den 
mikroskopischen Aufnahmen ist zu sehen, dass nach 20 km die TiN-Beschichtung an 
einer Ecke der Probe beschädigt wurde, wobei das Grundmaterial S235 deutlich zu 
sehen ist. 
 
- Probekörper aus X5CrNi18-10 
Die Ergebnisse der Verschleißtopfuntersuchung von TiN-Beschichtung auf dem 
Probekörper aus X5CrNi18-10 sind in der Abbildung B 7, Anhang B zu sehen. Der 
Verschleißversuch wurde nach einem Verschleißweg von 10 km (Versuchszeit 177 
min.) beendet, da die Proben deutliche optische Verschleißspuren aufwiesen. Der 
mittlere Verschleißabtrag nach einem Verschleißweg von 10 km beträgt 2 mg. Die 
mikroskopischen Aufnahmen eines Probekörpers sind der Abbildung B 8, Anhang B zu 
entnehmen. Die Untersuchungen zeigten, dass die Kombination aus TiN und dem 
korrosionsbeständigen, hochlegierten Werkstoff X5CrNi18-10 mit einer Grundhärte von 
HB 315, schlechtere Eigenschaften als TiN auf S235 hat. Eine mögliche Ursache dafür 
ist die herstellungsbedingt unterschiedliche Dicke der TiN-Schicht von 2-4 μm. 
6.3.7.2 DLC-Beschichtung 
Die DLC-Beschichtung wird mit Hilfe des PACVD-Verfahrens auf die Probenoberfläche 
aufgebracht (PACVD = Plasma-Assisted Chemical Vapor Deposition) [54]. Zur 
Untersuchung des Einflusses der Härte des Grundkörpers auf die 
Verschleißbeständigkeit der DLC-Beschichtung wurden drei unterschiedlich 
vorbehandelte Materialien als Grundkörper ausgewählt (Tabelle 8): S235, X5CrNi18-10 
plasmanitriert (ca. 70 HRC) und HS 6-5-2 gehärtet (61 HRC). Die DLC-Schichtdicke 
betrug 2,5 μm. Neben der hohen Härte (Herstellerangabe ca. 2000 HV0,002) verfügt die 
DLC-Beschichtung über eine überdurchschnittlich hohe Elastizität. Die technisch 
interessantesten Eigenschaften der DLC-Beschichtung sind außerdem der niedrige 
Reibwert und die hohe Abrasivverschleißbeständigkeit. Es wurde die DLC Schicht des 
Typs a-C:H:X auf die Probekörper aufgetragen (mit nicht metallischen Elementen 
modifizierte DLC-Schicht), wobei „X“ in der Typbezeichnung das jeweilige 
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Zusatzelement darstellt. Für die Modifizierung der DLC-Schicht in Abhängigkeit von 
den gewünschten Schichteigenschaften werden folgende Elemente eingesetzt: 
F,Si,O,N,B. Durch den gezielten Einbau von nichtmetallischen Elementen in das 
Kohlenstoffnetzwerk konnten die Adhäsionseigenschaften der modifizierten DLC-
Schichten in einem weiten Bereich variiert werden [55].  
 
- Probekörper aus S235  
Die ersten deutlichen optischen Verschleißspuren an der Probenoberfläche konnten 
nach einer Verschleißdistanz von 170 km (Versuchszeit 3009 min.) festgestellt werden. 
Die Ergebnisse der Verschleißtopfuntersuchung von DLC-Beschichtung auf dem 
Probekörper aus St235 sind in der Abbildung B 9, Anhang B dargestellt. Der steile 
Kurvenanstieg bis zu einer Verschleißdistanz von 5 km bei allen 4 Probekörpern 
könnte möglicherweise durch eventuelle Verunreinigungen (die durch die 
Granulateinwirkung entfernt werden) der Probekörper oder durch die Ablösung weniger 
fester Bestandteile der Beschichtung erklärt werden. Aus den Kurvenverläufen ist 
ersichtlich, dass auf der Distanz von ca. 15 bis 60 km nur ein geringfügiger Verschleiß 
gemessen werden konnte. Erst ab einer Distanz von 60 km steigt der Verschleiß 
wieder an. Der mittlere Verschleißbetrag nach einem Verschleißweg von 170 km 
beträgt ca. 3 mg. Die mikroskopischen Aufnahmen einer Probe sind der Abbildung B 
10, Anhang B zu entnehmen. Auf den Mikroskopaufnahmen kann eine deutliche 
Schädigung der Beschichtung erkannt werden. 
 
- Probekörper aus X5CrNi18-10 (plasmanitriert) 
Das Plasmanitrieren wird angewandt, um Funktionsflächen höherer Härte zu erhalten, 
damit diese einen erhöhten Widerstand gegen abrasiven, adhäsiven und korrosiven 
Verschleiß bekommen [56]. Beim Plasmanitrieren als klassische 
Randschichtwärmebehandlung wird ein Anstieg der Oberflächenhärte durch die 
Eindiffusion von Stickstoff in einem Glimmentladungsplasma herbeigeführt [57]. Die 
Anwendung eines Plasmadiffusionsverfahrens in Verbindung mit einer Beschichtung ist 
als Duplexverfahren bekannt. Die Steigerung der Härte vom Grundwerkstoff infolge der 
Plasmanitrierung (ca. 70 HRC) vermindert die Gefahr des Durchbrechens der 
Verschleißschutzschichten bei Belastung (Eierschaleneffekt). Die Ergebnisse der 
Verschleißtopfuntersuchung von DLC-Beschichtungen auf dem plasmanitrierten 
Probekörper aus X5CrNi18-10 sind in der Abbildung B 11, Anhang B zu sehen. Der 
mittlere Verschleißbetrag nach einem Verschleißweg von 170km km beträgt ca. 0,3 
mg. Der Verschleißversuch wurde nach einer Distanz von 170 km beendet, da die 
Probekörper sichtbare Verschleißspuren zeigten. Die mikroskopischen Aufnahmen 
einer Probe dieser Testreihe sind der Abbildung B 12, Anhang B zu entnehmen. 
 
- Probekörper aus HS 6-5-2 gehärtet (61 HRC) 
Die Härtung des Probekörpers in Verbindung mit DLC-Beschichtung liefert ähnliche 
Effekte, wie die Plasmanitrierung, bei der durch den Härteanstieg des Grundkörpers 
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das Durchbrechen der Beschichtung verhindert wird. Allerdings liegt die Härte von 61 
HRC unter dem bei der Plasmanitrierung erreichten Härtewert (bis ca. 70 HRC). Die 
Ergebnisse der Verschleißtopfuntersuchung von DLC-Beschichtungen auf den 
gehärteten Probekörpern aus HS 6-5-2 sind der Abbildung B 13, Anhang B zu 
entnehmen. Der Verschleißversuch wurde nach einer Distanz von 170 km beendet. 
Der mittlere Verschleißabtrag nach dieser Verschleißstrecke lag bei ca. 0,9 mg. Die 
mikroskopischen Aufnahmen einer Probe dieser Testreihe sind der Abbildung B 14, 
Anhang B zu entnehmen.  
Der Vergleich der Kurvenverläufe (Abbildung B 15, Anhang B) von DLC und 
TiN-Beschichtungen auf unterschiedlichen Grundkörpern zeigte, dass die TiN-
Beschichtung unabhängig von der Härte des Grundkörpers eine deutlich geringere 
Verschleißbeständigkeit besitzt als die DLC-Beschichtung. Bei den Proben mit TiN-
Beschichtung wurden deutliche optische Verschleißspuren bereits nach einem 
Verschleißweg von 10 bzw. 20 km festgestellt. Im Gegensatz dazu zeigten die DLC-
beschichteten Proben die ersten Verschleißspuren erst nach ca.170 km des 
Verschleißweges. Das hängt in erster Linie mit der höheren Härte und Elastizität der 
DLC-Beschichtung zusammen. Bei den DLC-beschichteten Proben lässt sich 
außerdem die Abhängigkeit der Verschleißbeständigkeit von der Härte des 
Grundkörpers erkennen.  
Die Grundkörper aus S235 besitzen eine Härte von ca. 14 HRC. Die gehärteten 
Grundkörper aus HS 6-5-2 besitzen eine Härte von 61 HRC und für die 
plasmanitrierten Grundkörper aus X5CrNi18-10 wird eine Härte von ca. 70 HRC 
angegeben.  
Der Vergleich der Verschleißbeträge (Abbildung 27) zeigt, dass die DLC-Beschichtung 
auf Grundkörpern aus S235 den höchsten Wert von ca. 3 mg hat. Danach folgt die 
DLC-Beschichtung auf zweithärteren Grundkörpern aus HS 6-5-2 mit ca. 0,9 mg. Die 
niedrigsten Verschleißbeträge mit ca. 0,3 mg wurden bei der DLC-Beschichtung auf 
plasmanitrierten Grundkörpern aus X5CrNi18-10 registriert. Es wird ersichtlich, dass 
die Härte des Grundkörpers einen Einfluss auf den Verschleißbetrag hat. 
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Abbildung 27: Abhängigkeit des Verschleißbetrags einer DLC-Schicht von der Härte 
des Grundkörpers (Verschleißweg 170 km, vu = 0,94 m/s) 
 
Zusammenfassend kann man sagen, dass die höchste Verschleißbeständigkeit mit 
einem Verschleißabtrag von 0,3 mg nach einem Verschleißweg von 170 km bei der 
DLC-Verschleißschutzschicht auf dem plasmanitrierten Grundkörper aus X5CrNi18-10 
erzielt wurde. Diese Untersuchungsergebnisse bestätigen die Aussage, dass die 
härteren Grundmaterialien durch Vermeidung des „Eierschaleneffekts“ sich positiv auf 
die Verschleißbeständigkeit der Beschichtung auswirken.  
Eine Zusammenfassung der Versuchsergebnisse vom 
Verschleißtopfversuchsstand unter Variation der Beschichtungen und Grundkörper 
kann der Tabelle 9 entnommen werden. 
 
Tabelle 9: Zusammenfassung der Ergebnisse der Verschleißtopfuntersuchung 
(Anstellwinkel der Probe 45°, vu = 0,94 m/s) 
Versuchsmaterial Mittlere 
Verschleißbetrag [mg] 
Verschleißweg 
[km] 
Grundkörper Vorbehandlung Beschichtung 
St235 - TiN 0,85 20 
X5CrNi18-10 - TiN 2 10 
St235 - DLC 3 170 
X5CrNi18-10 plasmanitriert DLC 0,3 170 
Hs 6-5-2 gehärtet DLC 0,9 170 
6.4 Verschleißuntersuchungen am Klotz / Ring- Versuchsstand 
6.4.1 Funktion der Herzbleche  
Als Bestandteil der Kompaktieranlage verhindern die Herzbleche seitliches Entweichen 
des Pressgutes aus dem Walzenspalt. Für ein reibungsfreies Rotieren der Walzen 
ohne Material ist zwischen Herzblech und Walze ein Spalt vorhanden. Im Laufe der 
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Walzenkompaktierung gelangt das Si-Pulver in den Spalt zwischen der Walze und dem 
Herzblech und ruft an den beiden Verschleißpartnern Verschleißerscheinungen hervor.  
6.4.2 Struktur des Tribosystems Herzblech / Walze 
Es werden die Wechselwirkung und der Verschleiß zwischen der Kompaktierwalze und 
dem Herzblech betrachtet. Der Verschleiß an dieser Stelle bestimmt in der ersten Linie 
die Lebensdauer der Herzbleche und zum Teil der Keramikbelegung der 
Kompaktierwalze. Aus diesem Grund wird das Herzblech als Grundkörper und die 
Keramikwalze als Gegenkörper eingeführt. Somit lässt sich das tribologische System 
wie folgt strukturieren: 
Grundkörper: Herzblech  
Gegenkörper: Walze aus Siliziumnitrid 
Zwischenstoff: Si-Pulver 
Umgebungsmedium: Luft bei Raumtemperatur (bzw. Vakuum). 
Beanspruchungsart und wirkende Verschleißmechanismen: 
Es liegt die tribologische Beanspruchung in Form von Gleiten vor. Die Verschleißart ist 
der 3-Körper-Abrasivverschleiß. Bei dieser Verschleißart sind hauptsächlich Furchung 
und Oberflächenzerrüttung die wirkenden Verschleißmechanismen. Mitunter wirken 
Adhäsion und die tribochemischen Reaktionen. 
6.4.3 Beanspruchungskollektiv für das Tribosystem Herzblech / Walze 
Bei der Walzenkompaktierung in der vorhandenen Anlage rotieren die Walzen mit einer 
Umfangsgeschwindigkeit von ca. 0,05 m/s. Das Si-Pulver wird in den Walzenspalt 
zwischen den Walzen hineingezogen und dort verdichtet. Die Herzbleche sind an den 
Stirnseiten der Walzen im Bereich des Walzenspalts angeordnet (Abbildung 28). Deren 
Aufgabe ist das Abdichten des Kompressionsbereichs und das Verhindern des 
seitlichen Entweichens von Si-Pulver aus dem Walzenspalt. Durch die hohen 
Presskräfte im Walzenspalt wird das Si-Pulver in den Spalt zwischen der Walze und 
dem Herzblech gepresst. Der Druck im Spalt ist allerdings unbekannt. 
 
Abbildung 28:Verschleißzone Herzblech / Walze 
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6.4.4 Ergebnisse der Verschleißuntersuchungen am Klotz/Ring-
Versuchsstand 
Um repräsentative Verschleißergebnisse im Bereich Herzblech / Walze (Abbildung 28) 
zu erhalten, sollte ein Verschleißversuchsstand ausgewählt werden, der möglichst 
genau die realen Betriebsbedingungen sowohl in Bezug auf die Geometrie, als auch in 
Bezug auf das Belastungskollektiv nachbildet. Am besten lässt sich dieses 
Verschleißszenario mit Hilfe des Klotz/Ring-Versuchsstandes nachbilden.  
 
 
Abbildung 29: Klotz/Ring-Versuchsstand [58] 
 
Der Versuchsstand besteht aus einer rotierenden Grundplatte, auf welche ein Ring 
aufgespannt werden kann. Über der Grundplatte befindet sich eine seitlich geführte 
Stahltraverse (Abbildung 29). Diese kann mit Hilfe eines Hydraulikzylinders in vertikaler 
Richtung bewegt werden. An der Stahltraverse ist eine Halterung für einen Klotz 
befestigt. Es besteht die Möglichkeit, den Anpressdruck des Klotzes an den Ring im 
Bereich von 0,1 bis 4 MPa und die Geschwindigkeit im Bereich von 0,1 bis 0,7 m/s zu 
variieren [59].  
6.4.5 Versuchsbedingungen 
Im Betrieb wird die Originalwalze mit einem Durchmesser von 200 mm einer 
Rotationsgeschwindigkeit von 4 U/min ausgesetzt. Das entspricht einer 
Umfangsgeschwindigkeit von 0,0418 m/s. Die Durchführung der Versuche mit dieser 
Geschwindigkeit würde die Versuchsdauer enorm steigern. Aus diesem Grund wurde 
die Umfangsgeschwindigkeit am Klotz/Ring-Versuchsstand auf 0,5 m/s festgelegt. Die 
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Steigerung der Geschwindigkeit in diesem Bereich hat keine Auswirkung auf die Höhe 
des Verschleißbetrags [60]. 
Für diese Untersuchung wurde ein Verschleißweg von 5 km gewählt (Versuchsdauer 
162 min.), wobei nach jedem Kilometer die Gewichtsmessung der Probe durchgeführt 
wurde. Anschließend wurde durch Mittelwertbildung aus 5 Messwerten der mittlere 
Verschleißabtrag pro Kilometer ermittelt. Für die Anpressung der Klötzer an den Ring 
wurde ein Druck eingestellt, der bei keinem der zu untersuchenden, zum Teil sehr 
spröden, Materialien einen sofortigen Gewaltbruch auslösen kann. Nach einer 
Testreihe wurde ein Druck von 0,13 MPa festgelegt (entspricht einer Druckkraft von 
196,6 N bezogen auf die Auflagefläche der Probe von 1500 mm2). 
6.4.6 Variation der Abrasivstoffe und Materialpaarungen bei Klotz / Ring-
Untersuchung 
Es wurde das Verschleißverhalten von ausgewählten Materialien unter Variation der 
Abrasivstoffe untersucht. Die Klotzproben bestehen aus massiven Keramikwerkstoffen 
und einem Hartmetall (Tabelle 10). Der Ring besteht aus Si3N4-Keramik. Das Gefüge 
der keramischen Werkstoffe für Klötzer und Ring kann dem Anhang B entnommen 
werden (Abbildung B 16 - Abbildung B 20).  
Aluminiumoxid (Al2O3) 
Die durchschnittliche Partikelgröße des untersuchten Aluminiumoxids liegt im Bereich 
von ca. 3-20 μm bei einer unregelmäßigen Partikelform. Das Gefüge des 
Aluminiumoxids ist durch eine hohe Packungsdichte der Partikel gekennzeichnet, 
wobei die interpartikuläre Porosität sehr gering ist. Die Porengröße liegt deutlich 
unterhalb der Partikelgröße. Die Bruchfläche verläuft entlang der Einzelkorngrenzen 
(Abbildung B 16, Anhang B). 
Siliziumnitrid (Si3N4) 
Das Gefüge des Siliziumnitrids ist deutlich feiner als beim Aluminiumoxid. Die mittlere 
Partikelgröße liegt im Bereich von ca. 2-5 μm. Die Partikelform ist länglich, wobei die 
Partikel im Gefüge chaotisch angeordnet sind. Die Porosität des Siliziumnitrids ist im 
Vergleich zum Al2O3 optisch deutlich höher. Die Porengröße liegt im Bereich der 
Partikelgröße. Die Korngrenzen sind deutlich erkennbar. Die Bruchfläche verläuft 
entlang der Korngrenzen (Abbildung B 17, Anhang B). 
Siliziumcarbid (SiC) 
Das Gefüge von Siliziumcarbid ist durch dicht verwachsene Partikel gekennzeichnet. 
Die Korngrenzen sind optisch schwer erkennbar. Der Verlauf der Bruchfläche durch 
das Gefüge trägt optisch einen zufälligen Charakter. Es ist eine geringe 
Gefügeporosität vorhanden. Die Porengröße liegt bei ca. 5 μm (Abbildung B 18, 
Anhang B). 
siliziuminfiltriertes Siliziumcarbid (SiSiC)  
Das Gefüge des siliziuminfiltrierten Siliziumcarbids ähnelt dem reinen SiC, mit der 
Ausnahme, dass im Gefüge von SiSiC größere Partikel mit deutlichen Korngrenzen 
eingebettet sind. Hierbei handelt es sich allem Anschein nach um elementares 
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Silizium. Die Porosität von SiSiC ist im Vergleich zum reinen SiC optisch deutlich 
geringer (Abbildung B 19, Anhang B). 
Zirkonoxid (ZrO2)   
Das Gefüge von Zirkonoxid ist deutlich feinkörniger im Vergleich zu den anderen 
Keramiken. Die Partikelgröße liegt bei ca. 0,5-2 μm. Die interpartikuläre Porosität ist 
sehr gering. Die Bruchfläche verläuft entlang der Korngrenzen. Die Partikelform ist 
kubisch / rund (Abbildung B 20, Anhang B). 
Tabelle 10: Übersicht der Werkstoffe für Klotz/Ring-Untersuchung 
Material der Probe Hauptbestandteil Härte[N/mm²] σBiege [MPa] 
Zirkonoxid  95% ZrO2 HV0,3 1350 1400 
Aluminiumoxid  99,8% Al2O3 HV0,5 1800 470 
Siliziumcarbid  SiC HV0,5 2500 350 
Siliziumnitrid  Si3N4 HV20 16000 750 
Si-infiltriertes SiC SiSiC HV10 20000 360 
CTF12A (Hartmetall) WC mit 6%Cobalt HV10 1650 2600 
 
Die Übersicht der bei den Verschleißuntersuchungen verwendeten Abrasivstoffen kann 
der Tabelle 11 entnommen werden. Der Abrasivstoff Quarzsand wurde zur Simulation 
des Abrasivverhaltens des oxidierten Siliziumpulvers eingesetzt. 
 
Tabelle 11: Charakteristische Kennwerte der Abrasivstoffe 
Abrasiv Härte Kornform Schüttdichte [g/cm³] Korngröße [μm] 
Quarzsand Mohs 7 kubisch / rund 1,5 300 
Si-Pulver Mohs 6,5 rund 0,07 2-5 
 
Aus der Mikroskopaufnahme kann die Kornform der Partikel des Quarzsandes beurteilt 
werden (Abbildung B 21, Anhang B). Die Struktur des Si-Pulvers ist in der Abbildung 3 
zu sehen. 
Das tribologische Verhalten von Keramiken unterscheidet sich vom Verhalten 
metallischer Materialien. Auf Grund der ionischen und kovalenten Bindung sind die 
Kaltverschweißungen bei der Keramik nicht zu erwarten. Abrasion und 
Oberflächenzerrüttung sind die Hauptverschleißmechanismen bei spröden 
keramischen Werkstoffen. Die Ursache für die Oberflächenzerrüttung ist die 
Beanspruchung mit hoher Normalkraft oder hoher kinetischer Energie. Sie zeichnet 
sich durch Grübchen oder Pittings an der Bauteiloberfläche aus. Adhäsion als 
Verschleißmechanismus kann aufgrund der chemischen Bindung weitgehend 
vernachlässigt werden [61]. 
Die mittleren Verschleißbeträge der Werkstoffe im Klotz/Ring-Versuch unter 
Variation der Abrasivstoffe sind der Abbildung 30 zu entnehmen. Es ist ersichtlich, 
dass bei den Versuchen mit dem Abrasivstoff Quarzsand die höchsten 
Verschleißbeträge unter den getesteten Werkstoffen bei Zirkonoxidproben gemessen 
wurden. Das lässt sich durch die verhältnismäßig hohe Dichte (ρ = 6,06 g/cm3) und die 
geringe Härte (HV0,3 1350) des Zirkonoxids (bezüglich der Härte und Dichte anderer 
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Keramiken) erklären. Die hohe Dichte in Kombination mit geringer Härte führt zu 
gewichts- und volumenmäßig hohem Verschleißabtrag. Im Gegensatz dazu wurde bei 
der Verwendung des Abrasivstoffs Si-Pulver bei Zirkonoxid der niedrigste 
Verschleißabtrag unter den keramischen Stoffen festgestellt. 
 
  
 
Abbildung 30: Verschleißbeträge ausgewählter Werkstoffe im Klotz/Ring-Versuch unter 
Variation der Abrasivstoffe (3-Körper-Abrasivverschleiß ) 
 
Der niedrigste Verschleißabtrag unter Einsatz des Abrasivstoffes Quarzsand wurde bei 
der SiC-Keramik festgestellt. Das kann durch ihre verhältnismäßig geringe Dichte (ρ = 
3,10 g/cm3) und hohe Härte (HV0,5 2500) erklärt werden. Beim Einsatz von Si-Pulver 
als Abrasivstoff lieferte die SiC-Keramik aber die höchsten Verschleißbeträge. 
Die Größe der Verschleißbeträge korreliert in der Regel gut mit der Härte der 
eingesetzten Abrasivstoffe. Eine deutliche Abhängigkeit der Höhe des 
Verschleißbetrages bei keramischen Werkstoffen von der Härte des Abrasivstoffes 
wurde auch in den Untersuchungen von Yamamoto, Olsson und Hogmark [62] 
festgestellt. Bei den Untersuchungen mit ZrO2 – Keramik (Abbildung 31) wurde der 
höhere Verschleißbetrag mit dem Abrasivstoff Quarzsand (Mohshärte 7) erzielt, der 
Verschleißbertrag unter Einsatz von Si-Pulver (Mohshärte 6,5) ist geringer. In der 
Abbildung 31 ist jedoch auch zu sehen, dass die Höhe des Verschleißbetrages nicht 
allein von der Härte des Abrasivstoffes abhängt. Die Materialpaarung spielt dabei auch 
eine entscheidende Rolle. Obwohl die SiC-Keramik über die höchste Härte unter den 
getesteten Werkstoffen verfügt und beim Einsatz des Abrasivstoffes Quarzsand die 
geringsten Verschleißbeträge lieferte (Abbildung 30), ändert sich die Tendenz beim 
Einsatz von Abrasivstoff Si-Pulver. Das ist ein deutlicher Hinweis darauf, dass der 
Verschleiß keine Werkstoffeigenschaft, sondern eine Systemeigenschaft ist.  
In dem konkreten Fall der Siliziumkompaktierung interessiert nur der Betrag der 
Verunreinigung. Deshalb wurden die Verschleißwerte als spezifischer Mengenbetrag 
ausgewiesen. 
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Abbildung 31: Abhängigkeit des Verschleißbetrags von der Abrasivstoffhärte 
 
Für andere Anwendungsfälle, wo es um die verschleißbedingte Dickenabnahme des 
Bauteils geht, ist es sinnvoll, die Dichteunterschiede der getesteten Materialien zu 
berücksichtigen. Dazu können die Verschleißbeträge in abgetragene Verschleißhöhen 
umgerechnet werden (Abbildung 32). 
 
 
Abbildung 32: Linearer Verschleiß (die Höhe der abgetragenen Schicht) bei der 
Variation der Abrasivstoffe und Materialpaarungen 
6.5 Verschleißuntersuchungen am Reibrad-Versuchsstand 
6.5.1 Funktion der Walzen 
Die beiden Walzen sind die wichtigsten Arbeitsorgane der Walzenpresse und leisten 
die Hauptaufgabe: die Überführung des feinen Si-Pulvers in die Form eines 
Kompaktats.  
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6.5.2 Struktur des Tribosystems Walze / Walze 
Es wird die Verschleißzone zwischen den beiden Kompaktierwalzen betrachtet. Da die 
beiden Walzen komplett identisch sind, kann eine Walze als Grundkörper und die 
andere als Gegenkörper bezeichnet werden. Somit lässt sich das tribologische System 
wie folgt strukturieren: 
Grundkörper: Walze  
Gegenkörper: Walze  
Zwischenstoff: Si-Pulver 
Umgebungsmedium: Luft bei Raumtemperatur (bzw. Vakuum). 
Beanspruchungsart und wirkende Verschleißmechanismen: 
Es liegt die tribologische Beanspruchung hauptsächlich in Form von Wälzen und 
teilweise in Form von Gleiten vor, da es zwischen der Walzenoberfläche und dem 
Pressgut immer einen geringen Schlupf gibt. Die Verschleißart ist der Dreikörper - 
Abrasivverschleiß. Bei dieser Verschleißart sind hauptsächlich Furchung und 
Oberflächenzerrüttung die wirkenden Verschleißmechanismen. Mitunter können 
ebenfalls tribochemische Reaktionen vorkommen. 
6.5.3 Beanspruchungskollektiv für das Tribosystem Walze / Walze 
Im Betrieb hat die Originalwalze mit einem Durchmesser von 200 mm eine Drehzahl 
von 4 U/min. Das entspricht einer Umfangsgeschwindigkeit von 0,0418 m/s. Die 
spezifischen Presskräfte der Walzen variieren im Bereich zwischen 50 und 125 kN/cm. 
6.5.4 Reibrad-Versuchsstand 
Zur Simulation der Verschleißproblematik im Bereich Walze / Walze wurde der 
Reibrad-Versuchsstand eingesetzt. Es wurden sowohl die Versuche mit gleichen, als 
auch mit unterschiedlichen Materialpaarungen durchgeführt. Es wurden folgende 
Keramiken eingesetzt: Aluminiumoxid, Zirkonoxid, Siliziumnitrid, Siliziumcarbid. Die 
Versuche mit gleichen Materialpaarungen (Klotz und Scheibe aus gleichem Material) 
wurden bei einer konstanten Belastung durchgeführt (250 N Anpresskraft bei einer 
Reibradbreite von 2 cm ergibt spezifische Anpresskraft 0,125 kN/cm).  
Bei den Materialien handelt es sich um massive Keramiken (Tabelle 12). 
 
Tabelle 12: Übersicht der Keramiken für die Reibrad-Untersuchung 
Material der Probe Hauptbestandteil Härte [N/mm²] σBiege [MPa] 
Zirkonoxid  95 % ZrO2 HV0,3 1350 1400 
Aluminiumoxid  99,8 % Al2O3 HV0,5 1800 470 
Siliziumcarbid  SiC HV0,5 2500 350 
Siliziumnitrid  Si3N4 HV20 16000 750 
 
Bei den Versuchen mit unterschiedlichen Materialpaarungen (Klotz und Scheibe aus 
unterschiedlichem Material) wurde die Belastung variiert (100, 150, 200 N 
Anpresskraft). 
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Abbildung 33: Reibrad-Versuchsstand (Schema Mehrkomponentenkraftmessanlage 
[63]) 
6.5.5 Reibrad-Untersuchungen mit gleichen Materialpaarungen bei 
konstanter Last unter Variation des Abrasivstoffes. 
Bei der Reibrad-Untersuchung mit gleichen Materialpaarungen (Klotz und Scheibe aus 
der gleichen Keramiksorte) erfolgten die Versuche unter Anwendung der Abrasivstoffe 
Quarzsand, Si-Pulver sowie ohne Abrasivstoff.  
Die Untersuchungen erfolgten unter einer Anpresskraft von 250 N und einer 
Umfangsgeschwindigkeit von 0,03 m/s. Neben den Gewichtsmessungen der Proben 
zur Beurteilung des Verschleißes am Ende jedes Versuchs wurden Reibwert- und 
Rauheitsmessungen an der Probe am Anfang, Mitte und Ende des Versuchs 
durchgeführt (Normalkraft und Reibungskraft an der Klotzprobe). Die Reibkraft- und 
Rauheitsmessungen erfolgten am Anfang, Mitte und Ende jedes Versuchs. Für die 
statistische Absicherung wurde jeder Versuch dreimal wiederholt. Aus den 
Kraftmessungen wurden die gemittelten Kraftverläufe für jeden Versuch berechnet.  
Die Reibkraftmessungen (Fy - Normalkraft, Fz – Reibkraft entsprechend 
Abbildung 33) erfolgten unter Einsatz der Mehrkomponentenkraftmessanlage der 
Fa.Kistler, Typ 9017A mit dem Ladungsverstärker vom Typ 5036 und der Messkarte 
vom Typ CIO DAS 1602/12. Der Kraftsensor enthält Kristallringe, die im 
Sensorgehäuse eingebaut sind. Die einzelnen Kraftkomponenten einer auf den Sensor 
wirkenden Kraft werden von den Ringen erfasst. Die den erfassten Kraftkomponenten 
proportionalen elektrischen Ladungen werden über Elektroden auf die entsprechenden 
Steckeranschlüsse geführt [63]. Die Messdauer betrug 30 s bei einer Abtastrate von 10 
Hz. 
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 Die höchsten Verschleißbeträge lieferte die Al2O3-Paarung. Diese Tendenz 
wurde bei allen beiden Abrasivstoffen festgestellt.  
 
 
Abbildung 34: Verschleißbeträge der Keramiken bei gleichartigen Paarungen unter 
Variation des Abrasivstoffes (Versuchsdauer 300 min.) und ohne Abrasivstoff  
(Versuchsdauer 24 h.), Anpresskraft 250 N, vu = 0,03 m/s 
 
Die niedrigsten Verschleißbeträge in den Versuchen mit dem Abrasivstoff 
Quarzsand und ohne Abrasivstoff (Abbildung 34) wurden bei den Proben aus 
Zirkonoxid festgestellt. Beim Einsatz von Abrasivstoff Si-Pulver wurden die geringsten 
Verschleißbeträge beim Siliziumnitrid gemessen. Die viel geringere Korngröße der Si-
Cluster (ca. 1 μm) im Vergleich zum Quarzsand (ca. 100-300 μm) kann die Ursache für 
die Tendenzverschiebung bei den Versuchen mit Abrasivstoff Si-Pulver sein. Auf 
Grund der extrem geringen Korngröße des Si-Pulvers findet vermutlich ein 
Mischverschleiß von 2 und 3-Körper-Abrasivverschleiß statt, wobei das Si-Pulver in der 
Rauheit der Probenoberflächen versinkt und somit nicht in der Lage ist, Grund- und 
Gegenkörper deutlich voneinander zu trennen. Dennoch erhöht das ultrafeine Si-
Pulvers den Verschleiß. Ein Vergleich der Verschleißbeträge bei den beiden 
Abrasivstoffen zeigt deutlich die Abhängigkeit der Verschleißraten von der Härte des 
Abrasivstoffes.  
 
Die während jedes Versuchs gemessenen Kräfte Fy und Fz wurden in einem 
Kraft-Zeit-Diagramm dargestellt. Durch die Auswertung dieser Kräfte lassen sich 
Rückschlüsse auf die Reibungsverhältnisse in Abhängigkeit von der Materialpaarung 
und dem Abrasivstoff ziehen. Ein Beispielverlauf der Kräfte Fy und Fz ist in Abbildung 
35 dargestellt.  
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Abbildung 35: Zeitlicher Kräfteverlauf beim Reibrad-Versuchsstand  
 
Für die Auswertung wurde der dynamische Teil der Kraftmessung während des 
Versuches verwendet (Zeitabschnitt der Kräftemessung von 20 bis 30 s) und ein 
Mittelwert der Kraft ermittelt. Dazu gehören die Standardabweichungen der 
dynamischen Kraftschwingung. Über den Maß der Kraftschwingung kann eine 
Aussage über die Laufruhe der Paarung gemacht werden. Die gemessenen Kräfte Fz 
und Fy sind in der Abbildung 36 dargestellt. 
 
 
Abbildung 36:Kraftmessung während der Reibrad-Untersuchung mit Abrasivstoff Si-
Pulver 
 
Die Mittelwerte mit den dazugehörigen Standardabweichungen für den Reibradversuch 
ohne Abrasivstoff (Abbildung B 22, Anhang B) und mit Abrasivstoff Quarzsand 
(Abbildung B 23, Anhang B) sind im Anhang B dargestellt. Der Blick auf die 
Standardabweichungen zeigt, dass die Schwankung im Kraftverlauf beim Abrasivstoff 
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Si-Pulver deutlich höher ist, als beim Abrasivstoff Quarzsand. Ähnlich große 
Standardabweichungen konnten in den Versuchen ohne Abrasivstoff (2-Körper-
Abrasivverschleiß) festgestellt werden (Abbildung B 22, Anhang B). Diese 
Beobachtung bestätigt die Vermutung, dass bei den Versuchen mit dem Abrasivstoff 
Si-Pulver ein Mischverschleiß aus 2 und 3-Körper-Abasivverschleiß stattfinden könnte. 
Beim Reibradversuch mit dem Abrasiv Si-Pulver wurde das Si-Pulver aufgrund seiner 
sehr schlechten Rieselfähigkeit in den Versuchsraum eingebracht und durch einen 
Luftstrom verwirbelt. Bei dieser Anordnung ist der 2-Körper-Abrasivverschleiß nicht 
auszuschließen. 
 
Reibwerte 
Der Reibungskoeffizient lässt sich rechnerisch mit Hilfe folgender Beziehung ermitteln: 
  
  
  
                                           (4) 
Die höchsten Reibwertbeträge wurden bei den Versuchen mit einer Al2O3-Paarung plus 
Abrasivstoff festgestellt (Abbildung 37). 
 
 
Abbildung 37: Reibwerte für Werkstoffpaarungen unter Variation der Abrasivstoffe 
 
Es deutet sich eine Korrelation mit den Ergebnissen der Verschleißbetragsmessung 
an, da bei der Al2O3-Paarung auch die höchsten Verschleißbeträge registriert wurden. 
Das Auftragen der Verschleißbeträge unterschiedlicher Materialpaarungen (Klotz / 
Scheibe) über den Reibwert (Abbildung 38) bestätigt die Vermutung, dass mit 
steigendem Reibwert der Verschleiß steigt (abrasivabhängig). 
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Abbildung 38: Abhängigkeit des Verschleißes vom Reibwert bei Reibrad-Untersuchung 
6.5.6 Reibrad-Untersuchungen mit unterschiedlichen Materialpaarungen 
(Klotz / Scheibe) unter Belastungsvariation mit dem Abrasivstoff 
Quarzsand 
Weitere Untersuchungen am Reibrad-Versuchsstand wurden mit unterschiedlichen 
Kombinationsvarianten der Materialien Aluminiumoxid und Zirkonoxid unter Variation 
der Anpresskraft durchgeführt. Das Auswahlkriterium für diese Werkstoffe war die 
Höhe der Verschleißbeträge bei der Reibrad-Untersuchung mit gleichen 
Materialpaarungen (Aluminiumoxid zeigte die höchsten Verschleißbeträge und 
Zirkonoxid die niedrigsten). Ziel der Untersuchung ist die Erforschung des 
Verschleißverhaltens der Mischpaarung. Für die Versuche dieser Testreihe wurde der 
Abrasivstoff Quarzsand verwendet.  
Die Anpresskraft in den Versuchen wurde zwischen 100, 150 und 200 N variiert. 
Es wurden folgende Materialpaarungen getestet (Klotz / Scheibe): 
- Aluminiumoxid / Aluminiumoxid 
- Zirkonoxid / Zirkonoxid 
- Aluminiumoxid / Zirkonoxid 
- Zirkonoxid / Aluminiumoxid 
Wie erwartet konnte ein Anstieg der Verschleißbeträge mit steigender Anpresskraft 
registriert werden. Diese Tendenz konnte bei allen getesteten Materialpaarungen 
bestätigt werden. Die Ergebnisse der Reibrad-Untersuchung mit dem Abrasivstoff 
Quarzsand unter Variation der Belastung und Werkstoffpaarung können der Abbildung 
B 24, Anhang B entnommen werden. Der Vergleich der Verschleißbeträge unter 
Variation der Belastung zeigt, dass die Paarung Al2O3-Al2O3 verschleißmäßig äußerst 
ungünstig ist. Die Abtragsraten dieser Paarung übersteigen die Abtragsraten der 
Paarung ZrO2 / ZrO2 um mehr als das Hundertfache. Bei den Kombinationen von ZrO2 
mit Al2O3 steigert sich der Verschleiß gegenüber der reinen ZrO2 Paarung, liegt aber 
immer hoch deutlich niedriger, als bei der Al2O3 / Al2O3-Paarung. Die Unterschiede in 
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den Verschleißbeträgen sind bei den Paarungen aus Aluminiumoxid und Zirkonoxid auf 
die unterschiedliche Materialhärte zurückzuführen. 
- Aluminiumoxid HV0,5 1800 
- Zirkonoxid HV0,3 1350 
Aus der Abbildung B 24, Anhang B ist ersichtlich, dass bei der Paarung Al2O3 (Klotz)-
ZrO2 (Scheibe) der Verschleißabtrag am Klotz bei allen Anpresskräften geringer ist als 
bei der Paarung ZrO2 (Klotz)-Al2O3 (Scheibe). Der härtere Al2O3-Klotz wird also 
weniger verschlissen als der weichere ZrO2-Klotz.  
6.6 Schlussfolgerungen 
Die Verschleißuntersuchungen mit Hilfe der Verschleißversuchsstände liefern hilfreiche 
Aussagen zur Optimierung der Arbeitsorgane der Walzenpresse hinsichtlich der 
Verschleißminimierung. Die Verschleißtopfuntersuchungen mit einer Reihe von 
Verschleißschutzschichten für die Stopfschnecke zeigten die höchste 
Verschleißbeständigkeit bei der DLC-Beschichtung. Im Vergleich zu TiN-Beschichtung 
konnte eine ca. 8,5-fach höhere Verschleißbeständigkeit festgestellt werden. 
Außerdem konnte durch die Variation der Trägermaterialien bei der DLC-Beschichtung 
bestätigt werden, dass eine höhere Härte des Grundkörpers sich positiv auf die 
Verschleißbeständigkeit der Beschichtung auswirkt. Den besten Verschleißschutz für 
eine Stopfschnecke erbringt eine DLC-Beschichtung auf plasmanitriertem Grundkörper 
aus X5CrNi18-10.  
 
Für die Charakterisierung der Verschleißproblematik in den 
Verschleißbereichen Herzblech / Walze und Walze / Walze wurden Tests mit 
unterschiedlichen Keramikkombinationen am Klotz/Ring- und Reibrad-Versuchsstand 
durchgeführt. Bei der Klotz / Ring-Untersuchung mit variablen Keramikpaarungen 
lieferte die SiC-Keramik für das Herzblech in der überwiegenden Anzahl der Tests die 
niedrigsten Verschleißabträge. Nur bei Verwendung von Si-Pulver als Abrasivstoff 
wurden die niedrigsten Verschleißabträge für Zirkonoxid festgestellt. Die Reibrad-
Untersuchung mit Paarungen aus gleichen keramischen Materialien (Klotz / Scheibe) 
erbrachte für Zirkonoxid die niedrigsten Verschleißabträge, wenn als Abrasivstoff 
Quarzsand oder kein Abrasivstoff eingesetzt wurde. Nur bei Verwendung des Si-
Pulvers als Abrasivstoff zeigte Siliziumnitrid die höchste Verschleißbeständigkeit. Die 
Tendenzenveränderung bei der Verwendung von Si-Pulver als Abrasivstoff sowohl bei 
der Klotz/Ring-, als auch bei der Reibrad-Untersuchung könnte mit der geringen 
Partikelgröße des Si-Pulvers (ca. 5 μm) zusammenhängen, wodurch Keramik-Keramik-
Kontakte nicht ausgeschlossen werden können (2-Körper-Verschleiß). Im Vergleich 
zum Si-Pulver ist der Quarzsand mit einer Partikelgröße von ca. 0,1 bis 0,3 mm 
deutlich gröber. Für die unterschiedlichen Tendenzen in den Ergebnissen der Reibrad- 
und Klotz/Ring-Untersuchungen können mehrere Faktoren verantwortlich sein: 
Materialpaarung, Belastungskollektiv, Art der Belastung (Linienlast, Flächenlast), 
Verschleißart (Gleitverschleiß, Wälzverschleiß) u.s.w. Die Klotz/Ring- und Reibrad-
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Untersuchungen zeigten die allgemein bekannte Abhängigkeit der Höhe der 
Verschleißabträge von der Härte des Abrasivstoffs.  
 
Zusammenfassend kann man sagen, dass für den Verschleißschutz der 
Stopfschnecke eine DLC-Beschichtung in Verbindung mit einem Randschichtverfahren 
für den Grundkörper eingesetzt werden soll (DLC-Beschichtung auf plasmanitriertem 
Stahl X5CrNi18-10). Zur Belegung der Walzen eignet sich am besten aus der Sicht des 
Verschleißschutzes die Siliziumnitridkeramik. Somit wird das aktuell in der 
Walzenkompaktieranlage eigesetzte Material für die Walzen bestätigt. Bei der 
Kompaktierung von Si-Pulver mit Walzen aus Siliziumnitrid liefern Herzbleche aus 
Zirkonoxidkeramik die höchste Verschleißbeständigkeit. 
7 Konstruktive Optimierung der keramischen 
Kompaktierwalzen mit FEM 
7.1 Vorbemerkungen 
Der häufige Bruch der keramischen Belegung der Kompaktierwalzen in der 
bestehenden Walzenkompaktieranlage erfordert die Untersuchung der Walzen im 
Hinblick auf die Ermittlung der kritischen Stellen in der Keramikgeometrie sowie die 
Abschätzung der auftretenden Zugspannungen. Ein geeignetes Instrument dafür stellt 
das Programm ANSYS dar, das nach der Methode der finiten Elemente arbeitet. 
Berechnet werden Verschiebungen, Spannungen, Dehnungen und Kräfte in Strukturen 
auf Grund wirkender Lasten. Die allgemeinen FEM-Grundlagen sind in der 
Fachliteratur ausführlich dargestellt [64, 65, 66, 67]. 
Es wird eine Reihe FEM-Berechnungen zur Ermittlung des Spannungsbildes für die 
Originalwalzengeometrie durchgeführt. Dem folgt eine Reihe von 
Optimierungsrechnungen mit dem Ziel, die Geometrie mit möglichst niedrigem 
Zugspannungsniveau zu ermitteln. Eine Übersicht der durchgeführten Untersuchungen 
kann der Abbildung 39 entnommen werden. 
Der große Nachteil keramischer Werkstoffe liegt in ihrer Sprödigkeit, d.h. in ihrer 
Eigenschaft, ohne vorausgehende plastische Verformung zu versagen. Ein weiterer 
Nachteil, der mit der Sprödigkeit zusammenhängt, ist die große Streuung der 
Festigkeit. Beide Eigenschaften müssen bei der Dimensionierung und der 
Werkstoffauswahl berücksichtigt werden. 
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Abbildung 39: Übersicht der FEM-Untersuchungen an der Kompaktierwalze 
 
Der Bruch von keramischen Werkstoffen geht von Fehlern aus. Diese können während 
der Keramikherstellung in Form von Poren, Rissen oder Einschlüssen oder während 
der Oberflächenbearbeitung entstehen. Das Versagen erfolgt durch die Ausbreitung 
von Rissen, die von diesen Fehlern ausgehen. Die Sprödigkeit der keramischen 
Werkstoffe wird durch den geringen Widerstand gegen die Rissausbreitung verursacht 
[68, S.21]. 
7.2 Modellierung des Belastungsszenarios für das FEM-Modell 
Für die Beurteilung der Spannungsverläufe im Keramikring ist es notwendig, das FEM-
Modell der Walze mit einer möglichst realistischen Belastung zu erstellen. Das 
Kompaktierverhalten von Si-Pulver wurde ausführlich anhand von Versuchen mit der 
hydraulischen Stempelpresse untersucht. Dabei wurden Pressdruck-Weg-Diagramme 
aufgenommen. Mit Hilfe der Pressdruck-Weg-Diagramme lässt sich das 
Kompaktierverhalten der Pressgüter charakterisieren. Für das FEM-Modell soll das 
während der Verpressung von Si-Pulver aufgenommene Pressdruck-Weg–Diagramm 
von der hydraulischen Stempelpresse in den Walzenspalt übertragen werden. Dabei 
müssen die konstruktiven Unterschiede beider Pressenarten berücksichtigt werden. 
Vor allem muss beachtet werden, dass bei der hydraulischen Stempelpresse der Hub 
vollständig vom bewegten Stempel realisiert wird. Bei der Walzenpresse mit Fest-Fest-
Walzenlagerung leistet dagegen jede Walze eine Hälfte des Hubes (Abbildung 40). 
Aus diesem Grund wird im Fall der Walzenpresse der gleiche Druck auf dem halben 
Weg aufgebaut. Moderne Walzenpressen haben in der Regel eine Festwalze und eine 
Loswalze, wobei die Loswalze mit hydraulischem Druck (höher als der Betriebsdruck 
der Presse) gegen ein Distanzstück (vordefinierter Spalt) an die Festwalze angepresst 
wird. Das Entweichen der Loswalze in den Ausweichweg erfolgt nur im Überlastfall, so 
dass eine Fest-Fest-Walzenkombination für die Übertragung der Belastung 
angenommen werden kann.  
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Abbildung 40: Übertragung des Pressdruck-Weg-Diagramms von der hydraulischen 
Stempelpresse auf eine Walzenpresse 
 
Zum Generieren des realitätsnahen Belastungsszenarios für die Walzenpresse wurde 
ein Pressdruck-Weg-Diagramm von der hydraulischen Stempelpresse für die 
Verdichtung des Si-Pulvers bei einem Enddruck von 140 MPa ausgewählt. Dabei 
wurde von Verdichtungsverhältnissen in gleicher Größenordnung bei einer 
Presslingsstärke von 5,53 mm ausgegangen. 
 
 
Abbildung 41: Pressdruck-Weg-Diagramm für das Si-Pulver  
 
Der Verdichtungsweg im Pressdruck-Weg-Diagramm (Abbildung 41) beträgt 7 mm. 
Durch feine Skalierung der Abszisse unterteilt man den Stempelweg in Abschnitte, 
wobei zu jedem Stempelwegabschnitt ein dazugehöriger Pressdruck aus dem 
Diagramm abgelesen werden kann. Beispielsweise erhält man durch die Skalierung 
der Stempelweg-Achse mit ΔL = 0,25 mm 28 Werte des Pressdrucks über den 
gesamten Verdichtungsverlauf von 7 mm. Die Übertragung des Pressdruck-Weg-
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Verlaufs auf die Walzenpresse wurde an der Stelle des engsten Walzenspaltes (bei 0°) 
gestartet. Da bei einer Walzenpresse der gleiche Druckaufbau auf dem halben Weg hv 
stattfindet, verkleinert sich der Verdichtungsweg von 7 mm auf 3,5 mm. 
Dementsprechend reduziert sich auch die Skalierungsgröße ΔL um die Hälfte von 0,25 
mm auf 0,125 mm. Dadurch bleibt die Anzahl der zu übertragenden Pressdruckwerte 
bei 28. Die Skalierung wurde durch Vertikalverschiebung auf den Kreisbogen projiziert. 
Die Abbildung 42 soll den Vorgang verdeutlichen: 
 
- Vertikale Projektion der Skalierungspunkte (ΔL) von hv/2 auf den Kreisbogen 
(obwohl die Walzenoberfläche Formmulden besitzt, wird näherungsweise mit 
einem Kreis gearbeitet) 
- Berechnung der Winkelposition des Schnittpunktes der vertikalen 
Projektionslinie von ΔL mit dem Kreisbogen (Winkel bezüglich der 0°-Position). 
Die Berechnung des Winkels erfolgt über die Cosinus-Funktion bei bekannter 
Hypotenuse (Radius r = 100 mm für die Originalwalze der Pilotanlage) und 
Ankathete (r-ΔL) 
- Ablesen des zum Skalierungspunkt gehörenden Druckwertes aus dem 
Pressdruck-Weg-Diagramm für Si-Pulver 
- Belasten des FEM-Modells im berechneten Winkelbereich mit aus dem 
Pressdruck-Weg-Diagramm abgelesenem Druckwert 
 
 
Abbildung 42: Übertragung der Pressdruckwerte aus einem Pressdruck-Weg-
Diagramm auf eine Walzenpresse 
 
Die Übertragung des halben Verdichtungsweges hv/2 von 3,5 mm auf eine 
Walzenpresse ergibt einen Einzugswinkel für die Walzenpresse von 15,2°. Dieser Wert 
entspricht etwa dem Erfahrungswert des Einzugswinkels von ca. 15° bis 25° für feine 
mineralische Stoffe bei profilierter Oberfläche. Die Projektion des Rückexpansionswegs 
auf die Walze verläuft nach dem gleichen Prinzip, erfolgt aber bezüglich der 0°- 
Position nach unten. Der Rückexpansionsweg beträgt 2 mm (Abbildung 41). Durch 
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0,25 mm Skalierung erhält man 8 Druckwerte im Bereich der elastischen 
Rückexpansion. Der Rückexpansionsweg sowie die Skalierung werden für die 
Projektion auf die Walze wiederum halbiert. Somit erhält man einen 
Rückexpansionsweg von 1 mm mit 0,125 mm Skalierung.  
 
Die Winkelkoordinaten der auf den Kreisbogen übertragenen Skalierungspunkte und 
die dazugehörigen Druckwerte sind in der Tabelle C 1, Anhang C zusammengefasst.  
Die Projektion der Rückexpansionsstrecke auf den Kreisbogen ergibt einen Winkel von 
8°. Dieser Wert übersteigt den Erfahrungswert bei Walzenpressen, der üblicherweise 
bei ca. 2° liegt. Der viel höhere Rückexpansionswinkel resultiert daraus, dass die 
Pressdruck-Weg-Daten von einer hydraulischen Stempelpresse benutzt worden sind. 
Aufgrund der allseitigen Einspannung des Presslings in der zylindrischen Pressform 
kann die elastische Rückexpansion nur in eine Richtung während des 
Entlastungsvorgangs erfolgen. Bei einer Walzenpresse fällt der Pressling nach 
Entlastung aus dem Walzenspalt heraus und kann sich in alle Richtungen gleichmäßig 
entspannen, was einen kleineren Rückexpansionsbetrag zur Folge hat.  
7.3 Abschätzung der Zeit- und Dauerfestigkeit für keramische 
Walzen  
Von großer Bedeutung für die Beurteilung der Zuverlässigkeit keramischer Bauteile ist 
die Berücksichtigung der Dauerfestigkeitswerte bei Wechselbeanspruchung, die weit 
unterhalb der statischen Festigkeitswerte liegen. Absolut zuverlässige Informationen 
über das Ermüdungsverhalten von Keramiken sind laut Ko [69] kaum vorhanden. In 
der Fachliteratur finden sich nur wenige Angaben zu Dauerfestigkeitskennwerten von 
einigen speziellen Keramiken, die aber wenigstens eine Grundinformation zu 
Dauerfestigkeiten von Keramikwerkstoffen liefern. 
 
Gemessene Dauerfestigkeiten einiger keramischer Materialien 
In den Arbeiten [70-73] finden sich beispielsweise Angaben zur Dauerfestigkeit von 
Aluminiumoxid, die bei etwa 56 - 60 % der Kurzzeitfestigkeit liegt. In der Arbeit von 
Wilkins und Reich [74] wurde für siliziuminfiltriertes Siliziumcarbid (SiSiC) eine 
Dauerfestigkeit festgestellt, die sich nicht unter einer Spannung entsprechend 80 % der 
Kurzzeitfestigkeit (Bereich 104 - 105 Schwingspiele) befindet. In [75] wurde für 
reaktionsgesintertes (RBSN), gesintertes (SSN) und heißgepresstes Siliziumnitrid 
(HPSN) im Biegeschwellversuch bei Raumtemperatur ein Abfall der maximal 
ertragbaren Spannung mit zunehmender Zyklenzahl festgestellt. Für SSN wurde in der 
Arbeit von Kawakubo und Komeya [76] nach Biegeschwellversuchen eine 
Dauerfestigkeit von ca. 70 % der Biegefestigkeit ermittelt. Die Untersuchungen von 
Horbie [77] mit unterschiedlichen Sorten von Siliziumnitrid ergaben Dauerfestigkeiten 
von ca. 55 - 80 % der Biegefestigkeit. Eine weitere Studie [78] zur Untersuchung der 
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Dauerfestigkeiten unterschiedlicher Siliziumnitridsorten ergab Dauerfestigkeiten von 
ca. 70 % der Biegefestigkeit.  
 
Empirische Methode zur Ermittlung der Zeit- und Dauerfestigkeit für komplex 
beanspruchte Bauteile 
Neben einzelnen Untersuchungen zur Bestimmung der Dauerfestigkeit von 
Keramikwerkstoffen finden sich in der Fachliteratur auch Hinweise auf universell 
einsetzbare empirische Methoden zur Bewertung komplex beanspruchter keramischer 
Bauteile in Bezug auf die Dauerfestigkeit. Mit Hilfe des Konzeptes von Rentzsch und 
Willmann [79, 80] kann durch das Einführen eines vom Weibull-Modul und der 
Ausfallwahrscheinlichkeit abhängigen Sicherheitsbeiwertes eine gute Abschätzung der 
maximal zulässigen Zugspannung im keramischen Bauteil durchgeführt werden. Der 
Sicherheitsbeiwert wird von Rentsch [79] wie folgt angegeben: 
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Zur Ermittlung des ausfallwahrscheinlichkeitsabhängigen Sicherheitsbeiwerts wird in 
den nachfolgenden Berechnungen die in der Industrie allgemein akzeptierte [81- 83] 
Ausfallwahrscheinlichkeit von PD = 10
-3 angenommen. Außerdem wird für die 
Berechnung des zulässigen Sicherheitsbeiwertes in Abhängigkeit von 
unterschiedlichen Keramiksorten ein Weibull-Modul entsprechend den Angaben der 
jeweiligen Hersteller verwendet. Auf Grund der Annahme eines unterkritischen 
Risswachstums in der Keramik ist damit jedoch nur die Abschätzung einer 
Zeitfestigkeit möglich.  
Eine alternative Herangehensweise zur Ermittlung der Dauerfestigkeit 
keramischer Bauteile stellt die Anwendung eines Sicherheitskriteriums unter 
Vermeidung des unterkritischen Risswachstums im Keramikgefüge dar. Hier wird unter 
Einsatz des Spannungsintensitätsfaktors KI eine Zugspannung abgeschätzt, bei der 
kein unterkritisches Risswachstum stattfindet [79]. 
 
Berechnungsablauf 
Die schematische Vorgehensweise zur Abschätzung der Zeit- und Dauerfestigkeit 
eines keramischen Bauteils kann der Abbildung 43 entnommen werden. Als Grundlage 
der Berechnung dient der Wert der 4-Punkt-Biegefestigkeit der jeweiligen Keramiksorte 
aus den Herstellerangaben. 
 
 81 
 
Abbildung 43: Vorgehensweise für die Abschätzung der Zeit- und Dauerfestigkeit 
keramischer Bauteile (Zeitfestigkeit durch Absicherung der Zugspannung durch 
Größeneffekt und Sicherheitsbeiwert, Dauerfestigkeit durch Anwendung des 
Sicherheitskriteriums) [61, 79, 80, 84] 
 
Ermittlung der Zugfestigkeit aus Biegefestigkeit  
Für die Ermittlung der Zeitfestigkeit und Dauerfestigkeit muss die Biegefestigkeit in die 
Zugfestigkeit umgerechnet werden. Die Umrechnung kann nach [80,84] mit 
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                                               (6)                
 
erfolgen, alternativ findet man in der Literatur auch eine deutlich konservativere 
Abschätzung der Zugfestigkeit als ca. 20 % der Biegefestigkeit [61], was deutlich 
geringere Zugfestigkeitswerte ergibt. Daher werden alle nachfolgenden Berechnungen 
für beide Methoden der Zugfestigkeitsermittlung durchgeführt.  
 
Berücksichtigung des Größeneffekts 
Die Festigkeit eines größeren keramischen Bauteils liegt unter den an den Prüfkörpern 
gemessenen Werten [68]. Aufgrund des Zusammenhangs zwischen der Größe des auf 
Zug belasteten Volumens und der Anzahl der möglichen Fehlstellen in der Keramik ist 
bei der konstruktiven Auslegung die verminderte Zug- und Biegefestigkeit der 
Keramikwalzen im Vergleich zur 4-Punkt-Biegeprobe zu berücksichtigen. Der 
Zusammenhang zwischen Bauteilgröße und Festigkeit (Größeneffekt) wird durch 
folgende Gleichung beschrieben: 
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Die 4-Punkt-Biegefestigkeit an monolithischer Keramik wird nach DIN EN 843-1 [85] 
ermittelt. Dabei werden keramische Proben mit Abmessungen 3 mm x 4 mm x 45 mm 
(h,b,l) verwendet. Das effektive 4-Punkt-Biegevolumen (          ) lässt sich mit Hilfe 
folgender Beziehung ausrechnen: 
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Das effektive Zugvolumen der keramischen Walze (            ) wird mit Hilfe der FEM 
ermittelt. Die Bestimmung der zugvolumenbezogenen Zugfestigkeit wird am Beispiel 
der Walzengeometrie ohne Hinterschneidung (Abbildung 49) mit der Dicke der 
Keramikschicht von 27,5 mm erläutert (die vollständige FEM-Berechnung dieses 
Modells ist im Kapitel 7.5 Konstruktive Optimierungsmaßnahmen zur Reduktion der 
Zugspannungen in den Keramikwalzen vorgestellt). Für dieses Modell wird mit einer 
Belastung von 140 MPa im Bereich des engsten Walzenspaltes gerechnet. Die 
programminterne Analyse des Spannungszustandes erlaubt die Ausgabe der 
Volumenelemente des Bauteils, die einer Zugspannung ausgesetzt sind. Da die 
Spannungen in unterschiedlichen Bereichen des Keramikrings sich betragsmäßig 
voneinander unterscheiden, ist die Auswahl der Elemente im interessierenden 
Spannungsbereich zwischen σmin und σmax durch die Eingabe der Bereichsgrenzwerte 
möglich. Es ist ebenfalls möglich, das Volumen jedes einzelnen Elementes und das 
Gesamtvolumen aller Elemente im interessierenden Spannungsbereich auszugeben. 
 
Abbildung 44 : Das effektive Zugvolumen des Keramikrings 
im Zugspannungsbereich von 0,1 MPa bis 46,1 MPa 
 
In der Abbildung 44, rechts, sind die Teile des Keramikrings dargestellt, in denen 
Zugspannungen im Bereich von 0,1 bis 46,1 MPa wirken. Das summierte Volumen 
aller auf Zug in diesem Bereich belasteten Elemente beträgt dabei 185919 mm3 und ist 
somit das effektive Zugvolumen des Keramikrings. Die Spannungen in den 
ausgesparten Bereichen liegen entweder unterhalb des angegebenen Minimums auf 
x z 
y 
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der Spannungsskala (<0,1 MPa) oder sind Druckspannungen, die auf dieser 
Darstellung nicht ausgegeben werden. Aus der Abbildung 44 ist ersichtlich, dass ein 
Bereich höherer Zugspannung auf der Innenfläche des Keramikrings gegenüber der 
Position des engsten Walzenspaltes liegt. Für die Berechnung der größenabhängigen 
Festigkeit ist das Volumen der Elemente interessant, an denen die höheren 
Zugspannungen wirken, da diese in der Regel für den Keramikbruch verantwortlich 
sind. Durch die Eingrenzung des Spannungsbereichs zugunsten höherer Spannungen 
(σmin = 10 % von σmax bis σmax) verkleinert sich das effektive Zugvolumen (Abbildung 
45) auf 12967 mm3.  
 
Abbildung 45: Das effektive Zugvolumen der Keramikwalze im Zugspannungsbereich 
4,6 MPa bis 46,2 MPa 
 
Mit Hilfe der Größeneffektformel kann die aus den Herstellerangaben ermittelte 
Zugfestigkeit für das mit Hilfe von FEM ermittelte effektive Zugvolumen umgerechnet 
werden. In den Berechnungen wird die zugvolumenbezogene Zugfestigkeit für das 
zugunsten der höheren Zugspannungen reduzierte Zugvolumen von 12967 mm3 
bestimmt. 
Absicherung der zugvolumenbezogenen Zugfestigkeit durch einen 
Sicherheitsbeiwert (Zeitfestigkeit) 
Im nachfolgenden Berechnungsschritt wird die ermittelte zugvolumenbezogene 
Zugfestigkeit mit einem Sicherheitsbeiwert abgesichert. Die Sicherheitsbeiwerte gemäß 
Gleichung 5 ( ∑(     )  
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 ) und einer Ausfallwahrscheinlichkeit PD = 10
-3 
für die unterschiedlichen Keramiksorten sind in der Tabelle 13 zu sehen. 
 
Tabelle 13: Sicherheitsbeiwerte für unterschiedliche Keramiksorten 
Keramiksorte Weibull-Modul    Sicherheitsbeiwert ∑(     ) 
Siliziumnitrid FSNI 20 1,37 
Aluminiumoxid RK87T 10 1,9 
Siliziumcarbid CD110 8 2,14 
Zirkonoxid Z-3000 24 1,3 
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Auf Grund des unterkritischen Risswachstums ist die Absicherung des keramischen 
Bauteils durch einen Sicherheitsbeiwert allerdings nur ein Nachweis der Zeitfestigkeit.  
 
Ermittlung der Dauerfestigkeit unter Einsatz eines Sicherheitskriteriums 
Die Ermittlung der Dauerfestigkeit erfolgt unter Anwendung eines Versagenskriteriums, 
bei dem der Schwellenwert KI0 des Spannungsintensitätsfaktors KI verwendet wird. Der 
Grundgedanke dieses Sicherheitskriteriums geht von der Anforderung aus, dass die im 
Betrieb auftretende Spannungsintensität KI sich immer unterhalb des Schwellwerts für 
unterkritisches Risswachstum KI0 befindet. Beim Schwellenwert KI0 ist die 
Rissausbreitungsgeschwindigkeit null, dadurch findet im keramischen Bauteil kein 
unterkritisches Risswachstum statt.  
 
Abbildung 46: v-KI Diagramm, Rissfortschrittgeschwindigkeit v in Abhängigkeit von der 
Spannungsintensität KI (schematisch) [79] 
 
Näherungsweise nach [79] kann der Wert KI0 als ein Viertel des kritischen 
Spannungsintensitätsfaktors KIc angenommen werden (Gleichung 9). 
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Unter der Voraussetzung, dass die Risslänge a, die Bauteilgeometrie sowie der die 
Rissgeometrie beschreibende Geometriefaktor Y unverändert bleiben, entspricht KI0 
gemäß Gleichung 10 somit einem Viertel der ermittelten Zugfestigkeit des Materials 
(Gleichung 11). 
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Die unterschiedlichen Varianten zur Ermittlung der Zugfestigkeit ergeben 
Zugfestigkeitswerte, die sich in ihrem Niveau sehr deutlich unterscheiden, wobei die 
Zugfestigkeitsberechnung nach [61] deutlich konservativere Werte im Vergleich zu 
[80,84] liefert. Die berechneten Werte für Zeit- und Dauerfestigkeit sind in der Tabelle 
14 vorgestellt. Die Gegenüberstellung der empirisch ermittelten Zeit- und 
Dauerfestigkeitswerte unterschiedlicher Keramiken (Tabelle 14) zeigt, dass die 
Keramiken SiC und Al2O3 auf Grund ihrer geringeren Dauerfestigkeitskennwerte im 
Vergleich zu Si3N4 als Konstruktionswerkstoff für Walzen eher ungeeignet sind. Die fast 
doppelte Dauerfestigkeit des ZrO2 im Vergleich zum Si3N4 ist aus der Sicht der 
mechanischen Beanspruchung optimal, die Ergebnisse der Verschleißuntersuchungen 
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haben jedoch gezeigt, dass die Verwendung der Walzen aus ZrO2 in Kombination mit 
Si-Pulver aus der tribologischen Sicht nicht zu empfehlen ist. Aus diesem Grund wird 
Si3N4 als Konstruktionswerkstoff für Walzen vorgeschlagen. Alle nachfolgenden FEM-
Berechnungen erfolgen unter Verwendung der Materialkennwerte für Si3N4.  
 
Tabelle 14: Zeitfestigkeit verschiedener Keramiksorten am Beispiel der optimierten 
Walzengeometrie ohne Hinterschneidung aus der Abbildung 48 (              für die 
Berechnung des Größeneffekts stammt aus der Beispielrechnung für optimierte 
Walzengeometrie ohne Hinterschneidung in Abbildung 45) und Dauerfestigkeit unter 
Vermeidung des unterkritischen Risswachstums.  
Festigkeitskennwerte Einheit Si3N4 
mw=20 
Al2O3 
mw=10 
SiC 
mw=8 
ZrO2 
mw=24 
Biegefestigkeit         (Hersteller) [N/mm
2
] 750 470 350 1400 
     : berechnete Zugfestigkeit nach [80,84]  
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1157,4 
        : berechnete zugvolumen-
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[80,84] (Größeneffekt) 
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844,5 
            : Absicherung der 
zugvolumenbezogenen Zugfestig-
keit nach [80,84] durch einen 
Sicherheitsbeiwert (Tabelle 13) 
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301,1 
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40,9 
 
 
649,6 
         :berechnete Zugfestigkeit 
nach [80,84] abgesichert durch ein 
Sicherheitskriterium     
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    : berechnete Zugfestigkeit nach [61]  
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102,7 
 
 
 
70,4 
 
 
 
27,1 
 
 
 
204,3 
            : berechnete 
zugvolumenbezogene Zugfestig-
keit nach [61] abgesichert durch 
Sicherheitsbeiwert (Tabelle 13) 
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74,9 
 
 
 
37,05 
 
 
 
12,7 
 
 
 
157,1 
         :berechnete Zugfestigkeit 
nach [61] abgesichert durch ein 
Sicherheitskriterium     
 
 
    
(Dauerfestigkeit) 
 
[N/mm
2
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37,5 
 
23,5 
 
17,5 
 
70 
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7.4 Spannungsanalyse der Originalwalzengeometrie  
Bei den FEM-Analysen wurde die Programmversion ANSYS 11.0 Academic Teaching 
Advanced verwendet (Maximalzahl der Knoten = 256.000). Die Berechnungen 
erfolgten unter Verwendung eines dreidimensionalen strukturellen 
Tetraedersolidelements SOLID 187 mit 10 Knoten (Abbildung C 1, Anhang C). Das 
dreidimensionale Element SOLID187 ist zur Modellierung von unregelmäßigen Netzen 
gut geeignet und wird durch 10 Knoten mit drei Freiheitsgraden an jedem Knoten 
definiert. An den Knoten sind Verschiebungen in x, y, und z-Richtung möglich [86]. Um 
die Vorteile automatischer Vernetzung des Modells zu nutzen, wurde die Methode der 
freien Vernetzung verwendet. Bei der Vernetzung wurde immer versucht, die 
Netzdichte möglichst hoch zu halten. Da bei der verwendeten ANSYS-Version die 
Anzahl der Knoten und Elemente eingeschränkt ist, wurde versucht, die größere 
Netzfeinheit an Kraftangriffspunkten und Stellen mit den größten Spannungen zu 
verwenden, um dort ein möglichst genaues Ergebnis zu erhalten. In übrigen Teilen des 
FEM-Modells wurde die Netzdichte niedrig gehalten. Bei der Auswertung soll die 
Materialdiskontinuität (unterschiedliche Materialeigenschaften von Stahl und Keramik) 
berücksichtigt werden. Sowohl die Kombination aus Stahl und Keramik als auch die 
Klebeschicht, die diese Komponenten verbindet, stellen eine Inhomogenität dar. Die 
Vorgehensweise bei den Verklebungen ist im Wesentlichen von der Dicke der 
Klebeschicht abhängig. Bei geringen Schichtdicken wird empfohlen, die Klebeschicht 
zu vernachlässigen und davon auszugehen, dass die Klebverbindung für die 
Kraftübertragung ausreichend dimensioniert ist. Bei solchen Verbindungen ist es im 
Allgemeinen ausreichend, die Elemente der unterschiedlichen Materialien direkt an 
gemeinsame Knoten angrenzen zu lassen. In der Analyse verlaufen die Dehnungen 
trotz der Bereichsgrenze zwischen den beiden Materialien stetig. Die Spannungen (sie 
ergeben sich aus der arithmetischen Kombination der Dehnungen mit den 
Materialwerten) sind jedoch an der Bereichsgrenze unstetig. Diese Unstetigkeit ist bei 
der Auswertung der Berechnungsergebnisse dadurch zu berücksichtigen, dass die 
Mittelwertbildung der Zugspannungen an der Bereichsgrenze unterdrückt wird [87]. 
Um die Größe und den Umfang des Modells zu reduzieren, ist es sinnvoll, das 
Geometriemodel auf die Bereiche mit wesentlichen Spannungen und Dehnungen 
einzuschränken.  
Bei der Auswertung der Berechnungsergebnisse ist die Größe der 
Zugspannungen besonders interessant, da die Zugspannungen für den Bruch der 
Keramik verantwortlich sind. Der ermittelte Wert der maximalen Zugspannung soll mit 
dem empirisch berechneten Dauerfestigkeitswert der Keramik verglichen werden 
(Tabelle 14). Die materialspezifischen Kennwerte, Belastungsdaten, Randbedingungen 
für die Erstellung des FEM-Modells und Vergleich der ermittelten Zugspannungen mit 
den Dauerfestigkeitswerten sind der Tabelle 15 zu entnehmen. Für die Belastung 
sowohl dieses FEM-Models, als auch der in allen anderen durchgeführten FEM-
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Rechnungen benutzten FEM-Modelle handelt es sich um die vereinfachten 
Belastungsszenarien ohne Berücksichtigung der Tangentialkräfte. 
 
Tabelle 15: Daten für die Spannungsanalyse der Originalwalzengeometrie 
Materialkennwerte Si3N4                          (υ = 0,28; E-Modul = 320000 N/mm
2
) 
Stahlkern          (υ = 0,29; E-Modul = 210000 N/mm
2
) 
Belastung Realitätsnahes Belastungsszenario abgeleitet aus 
Stempelpressversuchen mit einem Maximaldruck  
von 140 MPa im Bereich des engsten 
Walzenspaltes bei der Winkelkoordinate 0°    
Randbedingungen  
Für alle Knoten mit Koordinate x = 0 keine  
Verschiebung in x-Richtung (halbe Walze) 
  
 
Für alle Knoten mit Koordinaten x = 0 und y = 0 
keine Verschiebung in allen Freiheitsgraden 
(Achse)   
Spannungsvergleich 
(Dauerfestigkeit)  
Maximale berechnete Zugspannung 136 MPa (Abbildung 47) 
Zulässige Zugspannung für Si3N4 37,5 MPa (Tabelle 14)  
 
Für die Ermittlung der Zugspannung, die für die Zeit- und Dauerfestigkeitsrechnung 
notwendig ist, liefert die Methode nach [79] niedrigere Werte. Denn bei der 
Zugspannungsbestimmung nach [80,84] wird für Si3N4 der Zugspannungsgrenzwert für 
Dauerfestigkeit von 150,5 MPa errechnet (Tabelle 14). Die FEM-Analyse der 
Originalwalzengeometrie liefert einen maximalen Zugspannungswert von 136 MPa 
(Abbildung 47) im Bereich der Hinterschneidung. Somit wäre nach [80,84] für die 
Originalwalze die Dauerfestigkeit für ein Belastungsszenario mit einem Maximaldruck 
von 140 MPa nachgewiesen. Dem entgegen steht der eingetretene häufige Bruch des 
Keramikrings der Originalwalze. 
  
Abbildung 47: FEM-Analyse der Originalwalzengeometrie (Zugspannungen hoher 
Intensität im Bereich der Hinterschneidung) 
 
Der höhere Wert der Zugspannung an den Rändern des Keramikrings im Bereich der 
Hinterschneidung ist dadurch zu erklären, dass die Dicke der Keramikschicht an dieser 
Stelle viel geringer ist, als in dem sich auf den Stahlkern stützenden mittleren Teil des 
Keramikrings. Die Keramik wird im Bereich der Hinterschneidung deshalb mehr 
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deformiert. Aus der größeren Verformung resultiert ein größerer Wert der 
Zugspannung an dieser Stelle. Die erhöhte Konzentration der Zugspannung im Bereich 
der Hinterschneidung erfordert eine Korrektur der Keramikringgeometrie. Es ist 
ebenfalls ersichtlich, dass die Zugspannung hauptsächlich in den mit dem Pressdruck 
belasteten Bereichen höhere Werte annimmt. Die Bereiche ober- und unterhalb der 
belasteten Stelle sind nahezu spannungsneutral. 
7.5 Konstruktive Optimierungsmaßnahmen zur Reduktion der 
Zugspannungen in den Keramikwalzen 
Die erste Maßnahme für die Optimierung der Walzengeometrie ist die Vermeidung der 
Hinterschneidung auf der Rückseite des Keramikrings (Abbildung 48).  
 
 
Abbildung 48: Optimierung der Walzengeometrie 
 
Die Breite des Keramikrings wird somit an die Breite des stützenden Stahlkerns 
angepasst. In dieser Optimierungsberechnung wurde lediglich die Hinterschneidung 
weggelassen. Alle übrigen Abmessungen der Walze blieben ohne Veränderung. Die 
Belastung, Randbedingungen und Materialkennwerte des Modells entsprechen der 
Tabelle 15.   
  
Abbildung 49: FEM-Analyse der optimierten Walze ohne Hinterschneidung  
(deutliche Reduktion der Zugspannungen gegenüber Originalwalze) 
 
Auf der Rückseite des Keramikrings gegenüber der Stelle mit Maximallast befindet sich 
ein Bereich mit maximaler Zugspannung bis 29,3 MPa. Auf der Walzenoberfläche im 
Bereich der Stege der Formmulden bilden sich Zugspannungen mit einem Maximalwert 
von 38,3 MPa. Die Optimierung der Geometrie des Keramikrings erbrachte somit eine 
3,5 fache Senkung der maximalen Zugspannung an den Stegen von 136,3 MPa auf 
38,3 MPa gegenüber der Originalwalzengeometrie mit Hinterschneidung. Somit 
befindet sich die maximale Spannung auf der Rückseite des Keramikrings unterhalb 
x z 
y 
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des Dauerfestigkeitswertes von 37,5 MPa, die Spannungsspitze am Steg überschreitet 
geringfügig diesen Wert. Damit kann in Anbetracht der konservativen Schätzung der 
maximalen Belastbarkeit Dauerfestigkeit angenommen werden. 
7.6 Optimierung der Keramikdicke ohne Hinterschneidung 
Eine weitere Möglichkeit der Optimierung der Walzengeometrie stellt die Variation der 
Dicke des Keramikrings dar. Für die Untersuchung des Einflusses der Dicke der 
Keramik auf die Zugspannungen wurden 3 Modelle mit Keramikdicken von 15 mm, 
27,5 mm (Originaldicke) und 35 mm erstellt. Die Voraussetzung für die Vergleichbarkeit 
der Ergebnisse ist die gleiche Belastung in den Modellen. Für die Modellierung wurde 
mit einer vereinfachten Belastung von 140 MPa auf eine Formmulde im Bereich des 
engsten Walzenspaltes gerechnet. Bei der Auswertung wurden die lokalen 
Zugspannungsspitzen, die im Bereich der Lastanbringung (Außenfläche des 
Keramikrings) auftreten und die Zugspannungen entlang der Innenfläche des 
Keramikrings interpretiert. Die Randbedingungen und Materialkennwerte für diese 
FEM-Analyse entsprechen Tabelle 15. Bei der Variation der Schichtdicke konnten zwei 
Effekte beobachtet werden: Veränderung des Zugspannungsbetrags und des 
Wirkungsbereiches der Zugspannung. Bei der Betrachtung der Zugspannungen für 
eine Keramikschichtdicke von 15 mm (Abbildung 50) lässt sich ein lokales 
Spannungsmaximum im Bereich des Stegs (Außenfläche) mit einem Wert von 52,5 
MPa feststellen. Auf der Innenfläche des Keramikrings beträgt die maximale 
Zugspannung 27,7 MPa, deren Wirkungsbereich quer über die gesamte Breite des 
Keramikrings mit einer Verengung in der Mitte reicht. 
  
Abbildung 50: Zugspannungen bei einer Dicke der Keramikschicht von 15 mm ohne 
Hinterschneidung 
Bei der Keramikdicke von 27,5 mm (Abbildung 51) sind die nach vereinfachtem Model 
berechneten maximalen Zugspannungen ebenfalls geringer im Bereich des Stegs als 
auch auf der Rückseite des Keramikrings. Auf der Walzenoberfläche beträgt der 
Höchstwert der Zugspannung im Bereich des Stegs 46,2 MPa. Die maximale 
Zugspannung auf der Innenfläche des Keramikrings beträgt 25,9 MPa, ihre 
Wirkungsbereiche befinden sich auf beiden Seiten des Keramikrings und sind nicht 
miteinander verbunden. 
x z 
y 
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Abbildung 51: Zugspannungen bei einer Dicke der Keramikschicht von 27,5 mm ohne 
Hinterschneidung 
Bei der Keramikdicke von 35 mm (Abbildung 52) wird eine weitere Reduktion der 
maximalen Zugspannung auf der Rückseite des Keramikrings mit einem Wert von 24,4 
MPa festgestellt, während auf der Vorderseite des Keramikrings die maximale 
Zugspannung im Bereich des Stegs mit einem Wert von 49,5 MPa leicht ansteigt. Die 
Wirkungsbereiche der maximalen Zugspannung der Rückseite befinden sich wiederum 
auf beiden Seiten des Keramikrings und sind nicht mit einander verbunden. 
 
  
Abbildung 52: Zugspannungen bei einer Dicke der Keramikschicht von 35 mm ohne 
Hinterschneidung 
 
Die FEM-Berechnungen nach vereinfachtem Modell mit unterschiedlichen Dicken der 
Keramikschicht haben gezeigt, dass eine viel geringere Dicke des Keramikrings im 
Vergleich zur Originalversion (27,5 mm) möglich ist, ohne dass es zu gefährlichen 
Veränderungen des Spannungsprofils kommt. Die Abhängigkeit der maximalen 
Zugspannungen von der Dicke des Keramikrings kann der Abbildung 53 entnommen 
werden.  
Der Anstieg der Zugspannungen entlang der Innenwand des Keramikrings 
(Rückseite) mit kleiner werdender Dicke der Keramikschicht wurde ebenfalls in der 
Publikation von A. Kailer und T. Hollstein festgestellt [88]. In dieser Arbeit wurden 
Untersuchungen an Zweikomponentenwalzen (Stahlkern mit Keramikring) zum Walzen 
von Draht vorgestellt. Die Zugspannungen auf der Rückseite des Keramikrings für alle 
x z 
y 
x z 
y 
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untersuchten Keramikdicken lagen unterhalb des Zugspannungsgrenzwertes für Si3N4 
(37,5 MPa), die Zugspannungsspitzen an der Vorderseite überschritten diesen Wert. 
 
 
 
Abbildung 53: Abhängigkeit der Zugspannungsspitzen auf der Innenfläche des 
Keramikrings von der Dicke des Keramikrings sowie die Zugspannungsspitzen auf der 
Außenfläche 
 
Bei der Dickendiskussion der Keramik darf aber nicht außer Acht gelassen 
werden, dass mit abnehmender Dicke bei gleich bleibender Belastung die 
Durchbiegung des Keramikrings ansteigt. Laut Datenblatt des Herstellers beträgt die 
Biegefestigkeit für das Material Siliziumnitrid (FSNI) 750 MPa bei einem E-Modul von 
320 GPa. Die Zugfestigkeit kann näherungsweise als 20 % der Biegefestigkeit 
angenommen werden [61]. Beim bekannten E-Modul und der Zugfestigkeit lässt sich 
mit Hilfe der Gleichung 12 die Bruchdehnung berechnen.  
  
    
 
 
      
         
                                 (12)        
Bei der Dehnungsanalyse wurden die den maximalen Zugspannungen zugehörigen 
Dehnungen in der Keramikschicht ausgewertet. Der Vergleich zeigt, dass die 
Dehnungen den Grenzwert von 0,000468 nicht übersteigen. Bei näherer Betrachtung 
der durch die FEM gelieferten Dehnungswerte auf der Innenfläche der Keramikringe ist 
ersichtlich, dass eine Abhängigkeit von der Dicke der Keramikschicht existiert. Mit 
steigender Keramikdicke bei gleich bleibender Belastung sinken die Dehnungswerte 
(Tabelle 16).  
Tabelle 16: Dehnungen für die verschiedenen Keramikdicken 
Dicke der 
Keramikschicht 
[mm] 
Dehnung durch Zugspannung 
Rückseite des Rings Maximalwert am Steg 
15 0,000117 0,000176 
27,5 0,000079 0,000178 
35 0,000077 0,000175 
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7.7 Berechnung der segmentierten Ausführung des 
Keramikrings 
Für größere Walzendurchmesser ist die Ausführung des Keramikrings als Ganzes  
problematisch. In solchen Fällen bietet sich eine segmentierte Ausführung an. Im Fall 
des Keramikbruchs infolge Materialermüdung oder Überlastung muss nicht der 
komplette Keramikring ausgewechselt werden, sondern nur ein Segment. Zunächst 
wird eine Proberechnung für ein Segment mit Befestigung über eine Nut zur groben 
Abschätzung der Spannungsverteilung in gegebener Segmentform durchgeführt. Die 
Rechnung erfolgt für einen Walzendurchmesser von 200 mm. Bei der Berechnung wird  
eine starre Verbindung zwischen dem Walzengrundkörper und den Segmenten 
angenommen. Die Materialkennwerte, Belastung, Randbedingungen und der 
Spannungsvergleich können der Tabelle 17 entnommen werden. 
Tabelle 17: Daten für die Spannungsanalyse der segmentierten Ausführung der 
Keramikschicht 
Materialkennwerte Si3N4                          (υ = 0,28; E-Modul = 320000 N/mm
2
) 
Stahlkern          (υ = 0,29; E-Modul = 210000 N/mm
2
) 
Belastung Vereinfachte Belastung von 140 MPa auf eine 
Formmulde im Bereich des engsten 
Walzenspaltes bei der Winkelkoordinate 0°   
Randbedingungen Für alle Knoten mit Koordinate x = 0 keine  
Verschiebung in x-Richtung (halbe Walze) 
 
Für alle Knoten mit Koordinaten x = 0 und y = 0 
keine Verschiebung in allen Freiheitsgraden 
(Achse)  
An den Stirnseiten des Segments (Kontaktstelle 
mit den anderen Segmenten oben und unten bei 
+12° und -12°) keine Verschiebung in 
Umfangsrichtung 
   
Spannungsvergleich 
(Dauerfestigkeit) 
berechnete Zugspannungsspitze am Muldensteg 86 MPa 
maximale Zugspannung des Segmentkörpers ca. 20MPa 
Zulässige Zugspannung für Si3N4  37,5 MPa (Tabelle 14) 
 
Die Abmessungen des untersuchten Segments können der Abbildung C 2, Anhang C 
entnommen werden.  
       
Abbildung 54: Zugspannungen auf Vorder- und Rückseite des keramischen Segments 
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Bei der Betrachtung des Gesamtspannungsbildes (Abbildung 54) ist zu erkennen, dass 
die Zugspannungen im Segment 20 MPa nicht überschreiten und somit unter dem 
Zugspannungsgrenzwert für Dauerfestigkeit von 37,5 MPa liegen. Eine lokale 
Spannungsspitze von 86 MPa, die nicht überbewertet werden soll, tritt punktuell an 
einem Steg auf.  
In einem weiteren Zwei-Segment-Modell wird die Segmentform bezüglich der 
Verbindung mit dem Walzengrundkörper weiterentwickelt. Es wird die 
Befestigungsmöglichkeit des Segments durch Verbreiterung des Segmentfußes 
untersucht, was das Anbringen der Segmente an den Walzengrundkörper ohne 
zusätzliche Schraub- oder Klemmverbindung erlaubt.  
Tabelle 18: Daten für die Spannungsanalyse der segmentierten Ausführung der 
Keramikschicht (Zwei-Segment-Modell) 
Materialkennwerte Si3N4                          (υ = 0,28; E-Modul = 320000 N/mm
2
) 
Stahlkern          (υ = 0,29; E-Modul = 210000 N/mm
2
) 
Belastung Realitätsnahes Belastungsszenario abgeleitet aus 
Stempelpressversuchen mit einem Maximaldruck von 
140 MPa im Bereich des engsten Walzenspaltes(0°)  
Randbedingungen für alle Knoten mit Koordinate x = 0 keine  
Verschiebung in x-Richtung (halbe Walze) 
 
für alle Knoten mit Koordinaten x = 0 und y = 0 keine 
Verschiebung in allen Freiheitsgraden (Achse) 
 
an den Stirnseiten des Segments (Kontaktstelle mit 
den anderen Segmenten oben und unten bei +45°und 
-45°) keine Verschiebung in Umfangsrichtung      
Spannungsvergleich 
(Dauerfestigkeit) 
berechnete Zugspannungsspitze am Muldensteg 40,86 MPa 
Zugspannung des Segmentkörpers ca. 15 MPa 
Zulässige Zugspannung für Si3N4 37,5 MPa (Tabelle 14) 
 
Die Abmessungen des untersuchten Segments können der Abbildung C 3, Anhang C 
entnommen werden.  
    
Abbildung 55: Zugspannungen auf Vorder- und Rückseite der keramischen Segmente 
mit Befestigung über Verbreiterung am Fuß 
 
Die Auswertung des Spannungsbildes (Abbildung 55) zeigt, dass der maximale 
Spannungswert am Formmuldensteg 40,9 MPa beträgt, was den zulässigen Wert für 
Dauerfestigkeit von 37,5 MPa nur leicht überschreitet. Die maximalen 
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Zugspannungswerte im Segmentkörper betragen hier nur 15 MPa und liegen damit 
sicher im Bereich der Dauerfestigkeit für Siliziumnitrid.  
7.8 Berechnung unterschiedlicher Formmuldengeometrien 
Die Wahl einer geeigneten Formmuldengeometrie spielt eine große Rolle für ein gutes 
Kompaktierergebnis. Die Verwendung von Keramik als Werkstoff zwingt zur Auswahl 
einer zugspannungsarmen Formmuldengeometrie. Des Weiteren hängt das 
Auslöseverhalten der Presslinge aus den Formmulden von der Formmuldengeometrie 
ab. Die Rechnungen unter Variation der Formmuldengeometrien erfolgten für einen 
Walzendurchmesser von 200 mm. Die Dicke der Keramikschicht in den Modellen 
entspricht der Originalwalze und beträgt 27,5 mm. Es werden zwei 
Formmuldengeometrien untersucht (Kissenformmulden und Tropfenformmulden), 
wobei die Anordnung der Formmulden auf der Walzenoberfläche ebenfalls variiert wird 
(Abbildung 56). 
 
Abbildung 56: Formmuldengeometrien 
Die Materialkennwerte, Belastung, Randbedingungen sowie der Spannungsvergleich 
für die Variation der Formmuldengeometrien sind der Tabelle 19 zu entnehmen. 
 
Tabelle 19: Daten für die Variation der Formmuldengeometrie 
Materialkennwerte Si3N4                          (υ = 0,28; E-Modul = 320000 N/mm
2
) 
Stahlkern          (υ = 0,29; E-Modul = 210000 N/mm
2
) 
Belastung Realitätsnahes Belastungsszenario abgeleitet 
aus Stempelpressversuchen mit einem 
Maximaldruck von 140 MPa im Bereich des 
engsten Walzenspaltes (0°) 
 
Randbedingungen für alle Knoten mit Koordinaten x = 0 und y = 0 
keine Verschiebung in allen Freiheitsgraden 
(Achse)  
Für alle Knoten des Segments an den 
Schnittflächen (oben bei +17,5° und unten bei -
17,5°) keine Verschiebung in Umfangsrichtung 
     
Spannungsvergleich 
(Dauerfestigkeit) 
Kissenformmulden  
Spannungsspitze im Muldeninneren 67,9 MPa, Rückseite 16,4 MPa 
Tropfenformmulden (seitlich geschlossen) 
Spannungsspitze im Muldeninneren 175,6 MPa, Rückseite 29,4 MPa 
Tropfenformmulden (seitlich offen) 
Spannungsspitze im Muldeninneren 59,1 MPa, Rückseite 12,1 MPa 
Zulässige Zugspannung für Si3N4 37,5 MPa (Tabelle 14) 
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- Kissenformmulden  
Auf der Walzenoberfläche befinden sich 4 Reihen der Kissenformmulden, wobei jede 
nachfolgende Reihe gegenüber der vorhergehenden um die Hälfte versetzt ist. Die 
Formmulden an den Rändern der Walze sind seitlich offen. Die Auswertung des 
Spannungsbildes lieferte den Höchstwert der Zugspannung von 67,9 MPa im inneren 
einer Formmulde. Auf den Stegen lasten hohe Druckspannungen, die für die Keramik 
aber keine negative Auswirkung haben. Auf der Rückseite des Keramikrings betragen 
die maximalen Zugspannungen 16,4 MPa. 
  
Abbildung 57: Zugspannungen auf Vorder- und Rückseite des Keramikrings mit 
Kissenformmulden 
 
- Tropfenformmulden (seitlich geschlossen) 
Auf der Walzenoberfläche befinden sich 4 Reihen Formmulden, wobei jede 
nachfolgende Reihe gegenüber der vorhergehenden um die Hälfte versetzt ist. Das 
Tropfenformmuldenprofil mit seitlich geschlossenen Formmulden an den Rändern 
liefert ein sehr ungünstiges Zugspannungsbild. Im Inneren der Randformmulden bilden 
sich hohe Zugspannungen. Der Maximalwert beträgt 175,6 MPa. Auf der Rückseite 
des Keramiksegments beträgt die Zugspannung maximal 29,4 MPa.  
 
  
Abbildung 58: Zugspannungen auf Vorder- und Rückseite des Keramikrings mit seitlich 
geschlossenen Tropfenformmulden 
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Tropfenformmulden (seitlich offen)  
Um das Niveau der Zugspannungen beim Einsatz von Tropfenformmulden herab zu 
setzen, wird eine Optimierung der Geometrie durchgeführt. Im nachfolgenden Modell 
wird auf die Randstege verzichtet. Dadurch sind zwei seitlich offene Formmuldenreihen 
an den Rändern der Walze entstanden. Auf der Walzenoberfläche befinden sich jetzt 5 
Reihen Tropfenformmulden. Die Formmulden sind in Umfangsrichtung zu einander um 
die Hälfte versetzt angeordnet. Die FEM-Rechnung liefert den Höchstwert der 
Zugspannung von 59,1 MPa lokalisiert im Inneren einer Formmulde. Auf der Rückseite 
des Keramikrings betragen die maximalen Zugspannungen 12,1 MPa. Aus der 
Gegenüberstellung der Berechnungsergebnisse ist ersichtlich, dass die Ausführung mit 
seitlich offenen Formmulden viel geringere Zugspannungen liefert als die Variante mit 
seitlich geschlossenen Formmulden. Durch die Veränderung der Anordnung der 
Formmulden konnte eine Zugspannungsreduktion von 175,6 MPa auf 59,1 MPa 
erreicht werden. 
  
Abbildung 59: Zugspannungen auf Vorder- und Rückseite des Keramikrings mit seitlich 
offenen Tropfenformmulden 
 
Formmuldengeometrie für Betriebsart Steg auf Mulde 
Eine alternative Variante der Ausführung der Walzenoberfläche stellt die Anordnung 
„Steg auf Mulde“ dar. Bei diesem System übernimmt ein breiter Steg auf der einen 
Walze die Rolle des Stempels, wobei die gegenüberliegende Formmulde auf der 
anderen Walze als Pressform fungiert. Diese Betriebsart wird auch als Zahnradprinzip 
bezeichnet.  
 
Abbildung 60: Betriebsart „Steg auf Mulde“ 
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Die Betriebsart „Steg auf Mulde “ erfordert die Bestückung der Walzen mit Segmenten 
unterschiedlicher Form. Bei der Segmentform 1 sind die Formmulden so bezüglich der 
Segmentform 2 in Umfangsrichtung versetzt, dass die Stege von Segmentform 1 in die 
Mulden der Segmentform 2 greifen. Die Formmuldengeometrie der beiden 
Segmentformen ist gleich.  
 
Tabelle 20: Daten für die Spannungsanalyse der Segmente für die Betriebsart Steg auf 
Mulde 
Materialkennwerte Si3N4                          (υ = 0,28; E-Modul = 320000 N/mm
2
) 
Stahlkern          (υ = 0,29; E-Modul = 210000 N/mm
2
) 
Belastung Realitätsnahes Belastungsszenario 
abgeleitet aus Stempelpressversuchen mit 
einem Maximaldruck von 140 MPa im 
Bereich des engsten Walzenspaltes (0°) 
 
Randbedingungen für alle Knoten mit Koordinaten x = 0 und   
y = 0 keine Verschiebung in allen 
Freiheitsgraden (Achse)  
 Für alle Knoten des Segments an den 
Schnittflächen (oben bei +18° und unten 
bei -18°) keine Verschiebung in 
Umfangsrichtung 
     
Spannungsvergleich 
(Dauerfestigkeit) 
Segmentform 1 
Spannungsspitze an Segmentoberfläche 19 MPa, Rückseite 13,8 MPa 
Segmentform 2 
Spannungsspitze an Segmentoberfläche 21,3 MPa, Rückseite 15,8 MPa 
Zulässige Zugspannung für Si3N4 37,5 MPa (Tabelle 14) 
 
Die Abmessungen der Segmentform 1 sowie die Belastung des FEM-Models kann der 
Abbildung C 4, Anhang C entnommen werden. Für die Befestigung der 
Keramiksegmente an der Stahlwalze werden Nuten verwendet. Es werden zwei 
nebeneinander liegende Segmente modelliert, wobei die Belastungsmitte auf der 
Kontaktstelle zwischen den beiden Segmenten liegt.  
 
  
Abbildung 61: Zugspannungen auf Vorder- und Rückseite der Segmentform 1 
 
Die FEM-Rechnung von Segmentform 1 liefert einen maximalen Wert der 
Zugspannung an der Segmentoberfläche von 19 MPa und auf der Rückseite von ca. 
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14 MPa. Bei der Spannungsanalyse der Segmentform 2 wurden die gleichen 
Belastungen und Randbedingungen wie bei der Berechnung für die Segmentform 1 
eingesetzt. Die ermittelten Zugfestigkeitswerte liegen ebenfalls deutlich unterhalb der 
Zugspannungsgrenze für Dauerfestigkeit von Siliziumnitrid von 37,5 MPa. Die 
Abmessungen der Segmentform 2 sowie die Belastung des FEM-Models kann der 
Abbildung C 5, Anhang B entnommen werden.  
  
Abbildung 62: Zugspannungen auf Vorder- und Rückseite der Segmentform 2 
 
Bei der Optimierung der Formmuldengeometrie darf der Durchsatz der Walzenpresse 
nicht außer Acht gelassen werden. Im Vergleich zum Walzenprofil mit Kissen- oder 
Tropfenformmulden wird der Einsatz der Formmuldengeometrie für die Betriebsart 
„Steg auf Mulde“ zur Verminderung des Durchsatzes führen. Auf Grund der breiten 
Stege, die als Stempel beim Zahnradprinzip dienen, reduziert sich die Anzahl der 
Formmulden auf der Walzenoberfläche erheblich. Außerdem reduziert sich bei der 
Betriebsart „Steg auf Mulde“ das Volumen jeder Schülpe um die Hälfte gegenüber der 
Betriebsart „Steg auf Steg“. Die zu erwartenden Vorteile bei der Kompaktatqualität und 
bei der Standzeit der Walzenkeramik könnten jedoch entscheidend sein. 
7.9 Ermittlung des optimalen Walzendurchmessers  
Die Verwendung einer Walzenpresse mit einem Walzendurchmesser von 200 mm für 
die Herstellung von Pressagglomeraten hoher Dichte aus Si-Pulver ist problematisch. 
Der Einsatz der Stopfschnecke als zusätzliches Druckaufbaumittel führt zu 
Druckschwankungen im Walzenspalt und zur Instabilität des Verdichtungsprozesses, 
was den Keramikbruch begünstigt. Ein wichtiger Schritt zur Stabilisierung des 
Kompaktierprozesses sollte deshalb die Entlastung der Stopfschnecke sein, deren 
Primäraufgabe die Beförderung des Si-Pulvers in den Walzenspalt und die 
Verhinderung von dessen Rückströmung ist. Zur Reduzierung der Funktionalität der 
Stopfschnecke auf diese Aufgabe, muss der Pressdruckaufbau den Kompaktierwalzen 
überlassen werden. Dies kann durch den Einsatz von Walzen mit einem größeren 
Durchmesser erreicht werden. Mit zunehmendem Walzendurchmesser verlängern sich 
der Verdichtungsweg und die Verdichtungszeit. Zur Bestimmung des für die 
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Verdichtung des Si-Pulvers notwendigen Walzendurchmessers muss der 
Verdichtungsvorgang von Si-Pulver mit der hydraulischen Stempelpresse genauer 
analysiert werden. 
Bei der Pressverdichtung durchfährt der Pressstempel ab Kontakt mit dem 
Pulver einen Weg, der aus dem Restrukturierungsweg hr und dem Verdichtungsweg hv 
besteht. Dabei formt er den Pressling einer bestimmten Dicke hp. Summiert ergeben 
die drei Teilstrecken die Schütthöhe des Pulvers hg in der Pressform (Abbildung C 6, 
Anhang C). 
pvrg hhhh                                          (13)                      
Auf dem Restrukturierungsweg findet die Umorientierung der Pulverpartikel und ein 
Entweichen der zwischenpartikulären Luft statt. Ist die zwischenpartikuläre Luft zum 
größten Teil entfernt und sind die Pulverpartikel in eine dichtere Packung gebracht 
worden, findet der Druckaufbau statt. Es wird von einem bei der Verdichtung von Si-
Pulver zu einem Pressling mit einer Dicke von 5,53 mm unter einem maximalen Druck 
von 140 MPa aufgenommenen Pressdruck-Weg-Verlauf ausgegangen (Abbildung 41). 
Die Presslingsdicke von ca. 5 mm entspricht in etwa der Dicke einer mit der 
Originalwalzenpresse hergestellten Schülpe. 
Für die vollständige Entlastung der Stopfschnecke ist es notwendig, dass alle 
Teilstrecken des Kompaktierprozesses inklusive Restrukturierungsweg allein von den 
Walzen ohne Stopfschneckenaktion geleistet werden. Das Pressgut wird durch die 
Walzen im Bereich des Einzugswinkels eingezogen. Also muss der 
Walzendurchmesser so gewählt werden, dass alle Teilstrecken des 
Verdichtungsvorgangs vom Einzugswinkel überdeckt werden (Restrukturierungsweg 
plus Verdichtungsweg). Mit steigendem Walzendurchmesser und gleich bleibendem 
Einzugswinkel steigt das Verdichtungsverhältnis (Abbildung C 7, Anhang C). Daraus 
resultiert bei gleich bleibender Spaltweite S eine höhere spezifische Presskraft. Für die 
Ermittlung des optimalen Walzendurchmessers ist es notwendig, das Pressdruck-Weg-
Diagramm mit allen Teilstrecken des Verdichtungsvorgangs auf die Kompaktierwalze 
zu projizieren.  
 
Für die Ermittlung des optimalen Walzendurchmessers müssen folgende 
Berechnungen durchgeführt werden: 
 Berechnung der Schütthöhe des Si-Pulvers in der Pressform 
 Ermittlung der Länge des Restrukturierungswegs (Verdichtungsweg wird im 
Pressdruck-Weg-Diagramm abgelesen (gemäß Abbildung 41)) 
 Berechnung des Einzugswinkels für die Walzen unter Einsatz des an der 
Scherzelle von Jenike ermittelten Reibungskoeffizienten. 
 Ermittlung des Walzendurchmessers, bei dem der Restrukturierungs- und 
Verdichtungsweg innerhalb des berechneten Einzugswinkels liegt unter 
Verwendung der Kreissegmentgleichung 
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Die einzelnen Schritte zur Ermittlung des notwendigen Walzendurchmessers sind in 
der Tabelle C 2, Anhang C dargestellt. Der sich ergebende „optimale“ 
Walzendurchmesser von 940 mm liegt im Größenbereich der für die Kompaktierung 
von mineralischen Rohstoffen industriell eingesetzten Walzenpressen.  
7.10 Test an einer industriellen Walzenpresse  
Um die Vorteile einer Walzenpresse mit größerem Walzendurchmesser zu bestätigen, 
wurde ein Testversuch an einer industriellen Walzenpresse mit druckentlasteter 
Stopfschnecke durchgeführt. Die Tabelle 21 enthält die Eckdaten des 
Walzenkompaktors.  
 
Tabelle 21: Eckdaten des Walzenkompaktors 
Walzendurchmesser: 760 mm 
1 Loswalze/1 Festwalze Stahl 
Walzenspalt: 2 mm 
Drehzahl: 2 U/min 
Umfangsgeschwindigkeit: 4,77 m/min 
Formmuldenvolumen: 5 cm
3
 
 
Um Presslinge gewünschter Qualität zu erhalten, wurde eine Mehrzahl an 
Verdichtungsstufen unter Wiedereinsatz des jeweils vorverdichteten Materials aus der 
vorhergehenden Verdichtungsstufe benötigt. Die Ausgangsschüttdichte des 
eingesetzten Si-Pulvers betrug 0,14 g/cm3. Die optischen Erscheinungsbilder der 
Presslinge nach 4 und 5 Verdichtungsstufen sind in der Abbildung 63 zu sehen. 
 
 
Abbildung 63: Presslinge der 4. und 5. Verdichtungsstufe 
 
Auf den Presslingen sind Bereiche mit zwei unterschiedlichen Dichten vorhanden. Im 
Bereich der Stege ist eine deutliche Dunkelfärbung im Vergleich zum Presslingskörper 
zu erkennen. Das spricht für eine höhere Verdichtung im Bereich der Stege. Die REM-
Aufnahmen bestätigen diese Aussage (Abbildung C 9, Anhang C).  
Die Ergebnisse des Versuchs sind in der Tabelle 22 zusammengefasst. 
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Tabelle 22: Anstieg der Schüttdichte des Kompaktats in Abhängigkeit von der Anzahl 
der Verdichtungsstufen 
Verdichtungsstufen Schüttdichte des Pressgutes / Rohdichte der Presslinge 
1 Feingut mit  ρSchütt. = 0,20 g/cm
3
 
2 Feingut mit   ρSchütt. = 0,25 g/cm
3
 
3 Feingut mit   ρSchütt. = 0,33 g/cm
3
 
4 Feingut mit ρSchütt .= 0,50 g/cm
3
, dazwischen Presslinge 
mit ρRoh. = 1,063 g/cm
3
 
5 An- und Abfahrschnitt mit Feingutbildung, dazwischen eine 
größere Menge diskreter Presslinge mit ρRoh. = 1,19 g/cm
3
  
 
Die Versuche zeigen, dass das Si-Pulver prinzipiell auch ohne Druck einer 
Stopfschnecke auf größeren Walzenpressen kompaktiert werden kann und demzufolge 
die damit verbundenen Vorteile für den Kompaktierprozess, wie gleichmäßiger 
Pressenlauf und Vermeidung von Druckspitzen im Walzenspalt, praktisch nutzbar sind. 
Das Ziel der industriellen Kompaktierung mit größeren Walzen muss es sein, unter 
Rückführung von vorverdichtetem Kreislaufgut qualitätsgerechte Si-Kompaktate zu 
erzeugen. Die Testversuche bestätigen, dass es dafür gute Chancen gibt. 
7.11 Zusammenfassung 
Mit Hilfe der FEM-Modellierung konnten Erkenntnisse über die Spannungsverteilung im 
Keramikring der Presswalzen gewonnen werden. Es wurden Stellen mit kritischer 
Zugspannungsüberhöhung im Bereich der Hinterschneidung auf der Rückseite des 
Keramikrings lokalisiert, die mit hoher Wahrscheinlichkeit die Hauptursache des 
häufigen Keramikbruchs der Originalwalze sind. Die Berechnung für eine optimierte 
Geometrie ohne Hinterschneidung des Keramikrings ergab eine deutliche 
Verminderung der Zugspannungen.  
Bei der FEM-Berechnung der Keramikringe wurde festgestellt, dass geringere 
Dicken der Keramikschicht ohne grundlegende Veränderung des Zugspannungsbildes 
möglich sind. Der Einsatz der Kompaktierwalzen mit einer dünneren Keramikschicht 
bringt einen großen Vorteil aus ökonomischer Sicht. 
Um die Stopfschnecke nur als Förderorgan sowie zur Unterdrückung von 
Materialrückströmungen zu benutzen, wurde ein Walzendurchmesser berechnet, bei 
dem sowohl die Vorverdichtung als auch die Hauptverdichtung im Walzenspalt erfolgen 
kann. Bei den größeren Walzendurchmessern ist die Ausführung des Keramikrings als 
Ganzes sehr problematisch und würde im Fall des Keramikbruchs einen sehr großen 
wirtschaftlichen Schaden bedeuten. Aus diesem Grund wurde eine segmentierte 
Ausführung des Keramikrings mittels FEM untersucht. Es wurde sowohl die Form als 
auch die Befestigung des Segments am Stahlkern der Walze erforscht unter Annahme 
einer vereinfachten Last ohne Berücksichtigung der Tangentialkräfte.  
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Die an der Walzenoberfläche ermittelten Zugspannungen sind von der 
Formmuldengeometrie abhängig. Bei den Originalkeramikringen treten an den spitzen 
Stegen Zugspannungserhöhungen ein, die prinzipiell die Gefahr von Rissen und 
Brüchen in der Keramik erhöhen. Wegen breiterer Stege ist diese Gefahr im Fall der 
Formmulden mit Kissen bzw. Tropfenformat reduziert. 
Es wird vorgeschlagen, eine alternative Formmuldengeometrie nach dem 
Zahnradprinzip anzuwenden. Dabei werden die Keramikringe bzw. Segmente so 
gegeneinander in Umfangsrichtung versetzt, dass die breiten Stege der Formmulden 
der einen Walze in die Mulden der anderen quasi eingreifen. Der Steg und die Mulde 
funktionieren bei diesem System wie Stempel und Pressform.  
Der Vergleich der in den FEM-Berechnungen ermittelten Zugspannungen 
(insbesondere Spannungsspitzen) mit dem empirisch ermittelten 
Dauerfestigkeitsgrenzwert der Keramik Si3N4 zeigt, dass eine Dauerfestigkeit für die 
konstruktiv optimierte Walzenkompaktieranlage wahrscheinlich ist, da der 
Spannungsgrenzwert für Dauerfestigkeit nach einem sehr konservativen Verfahren 
geschätzt wurde und für den optimierten Keramikring bzw. Segmente berechneten 
Spannungsspitzen unter dem Grenzwert liegen oder diesen nur geringfügig 
überschreiten. Am günstigsten sind die Verhältnisse für die Segmentgeometrie 
„Zahnrad“. Zumindest würden die durchgeführten Optimierungsmaßnahmen zu einem 
deutlichen Anstieg der Betriebsdauer beitragen.  
Die Materialien Siliziumcarbid und Aluminiumoxid sind bei der Anwendung des 
für die Siliziumkompaktierung notwendigen Pressdruckes nicht zu empfehlen. Obwohl 
die Zirkonoxid-Keramik im Vergleich zum Siliziumnitrid höhere Zugspannungen 
vertragen kann, ist das tribologische Verhalten von Zirkonoxid ungünstig. Somit wird 
das Siliziumnitrid als Konstruktionswerkstoff für Walzen bestätigt.  
Insgesamt haben die FEM - Untersuchungen einen Einblick sowohl in die 
Zusammenhänge zwischen den Zugspannungen und der Geometrie der Walze als 
auch in die Abhängigkeit der Zugspannungen von den Materialwerten verschafft.  
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8 Formulierung der Aufgabenstellung an eine 
optimierte Walzenpressenanlage zur Kompaktierung 
von Si-Pulver 
8.1 Vorbemerkungen 
Die im Rahmen der Forschungsarbeit zum Thema „Beitrag zur Pressagglomeration 
von Si-Pulver“ durchgeführten Untersuchungen haben das Kompaktierverfahren mit 
Walzenpressen von der verfahrenstechnischen, konstruktiven und tribologischen Seite 
untersucht. Es wurden Bedingungen erforscht, unter denen sich das Si-Pulver aus dem 
Free Space Reactor (FSR) mit für die Pressagglomeration sehr ungünstiger 
Clusterstruktur zu Kompaktaten höherer Dichte verarbeiten lässt. Die FEM-Analysen 
der Keramikbelegung der Kompaktierwalzen lieferten Hinweise zur Verbesserung der 
Walzengeometrie, was zur deutlichen Reduktion der für den Keramikbruch 
verantwortlichen Zugspannungen im Keramikgefüge geführt hat. Die tribologischen 
Untersuchungen mit verschleißfesten Werkstoffen und Verschleißschutzschichten 
ermöglichten die Auswahl einer verschleißarmen Werkstoffkombination für die 
Beschichtung der Arbeitsorgane der Walzenpresse zur Erfüllung hoher 
Reinheitsanforderungen an das Si-Kompaktat. Mit den gewonnenen Erkenntnissen 
kann eine verfahrenstechnisch, konstruktiv und tribologisch optimierte 
Walzenkompaktieranlage aufgebaut werden, mit der Kompaktate höherer Festigkeit 
und Rohdichte sowie der erforderlichen Reinheit herstellbar sind. Traditionell ist die 
Walzenkompaktierung für Industriezweige, wo große Mengen von feinen Schüttgütern 
in Agglomerate überführt werden müssen, von großer Bedeutung. Eine sehr 
umfangreiche Grundlagenforschung im Bereich der Agglomeration allgemein [89, 90, 
91] und insbesondere über die Walzenkompaktierung in Bezug auf die konstruktive 
Auslegung [92, 93] und Betrieb [94-98] der Walzenpressen wurde von W. Pietsch 
durchgeführt.  
8.2 Verfahrenstechnische Optimierung 
8.2.1 Vorgranulierung bzw. Mehrfachverdichtung 
In den Untersuchungen mit der hydraulischen Stempelpresse wurde die positive 
Wirkung der Vorgranulierung auf die Qualität von Si-Kompaktaten nachgewiesen. Der 
Kompaktierversuch an einer industriellen Walzenpresse hat ebenfalls gezeigt, dass für 
die erfolgreiche Herstellung von Presslingen die Verwendung eines bereits 
vorverdichteten Si-Pulvers mit einer Schüttdichte von mindestens 0,5 g/cm3 notwendig 
ist. Die Vorgranulierung lässt sich auf einfache Weise durch partielle Rückführung von 
Kompaktat zur Walzenpresse praktisch realisieren. Durch Rückführung im Rahmen 
einer Kreislaufschaltung ließe sich sogar eine Vorgranulierung unter der Bedingung 
einer Mehrfachverdichtung realisieren, deren Vorteil für die Kompaktatqualität in den 
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Untersuchungen nachgewiesen werden konnte. Die Zuführung von Granulat in den 
Walzenspalt neben Ausgangspulver hätte einen weiteren Nutzen, der über die 
Steigerung der Kompaktatqualität hinausgeht. Sie würde mit großer Wahrscheinlichkeit 
zu einer Stabilisierung des gesamten Kompaktierprozesses in der Walzenpresse und 
damit zu einer Verminderung der Gefahr von Keramikbruch infolge Überlastung führen.  
Es werden drei Varianten zur Konfiguration der Walzenkompaktieranlage 
vorgeschlagen, mit denen sich die Mehrfachverdichtung des Si-Pulvers praktisch 
realisieren lässt. Bei diesen Varianten wird von der Pressverdichtung von bereits 
vorkompaktiertem Pressgut gemeinsam mit frischem Si-Pulver ausgegangen, wobei 
auf die Stopfschnecke und Herzbleche komplett verzichtet wird. Anstelle der 
Stopfschnecke kann ein Bunker mit Gravitationsaufgabe verwendet werden. Das 
Weglassen der Herzbleche und der Stopfschnecke ist besonders vorteilhaft aus der 
Sicht der Verschleißminimierung. In der Gesteinsaufbereitung wird beispielsweise 
ebenfalls ein erhöhter Verschleiß an den Herzblechen von Walzenbrechern 
beobachtet. Damit verbunden ist ein hoher Produktionsverlust auf Grund der 
Wartezeiten während des Wechselns der Herzbleche. Als Abhilfe wird die komplette 
Entfernung der Herzbleche und deren Ersatz durch eine so genannte „rock box“ 
praktiziert.  
 
 
Abbildung 64: Betriebsweise der Walzenpresse mit Herzblechen bei der Verdichtung 
von Pulver und ohne Herzbleche bei Verdichtung von Kompaktat plus Pulver 
 
Die Maßnahme bringt aber einige Nachteile für den Kompaktierprozess mit sich und 
führt teilweise zu Effektivitätsverlusten aufgrund des seitlichen Entweichens des 
Materials aus dem Walzenspalt sowie zu einer Steigerung des Verschleißes in der 
zentralen Zone des Walzenspalts im Vergleich zur Randzone. Der verminderte 
Verschleiß der Walzen in der Randzone verursacht ein so genanntes 
„Badewannenprofil“ an der Walzenoberfläche, das regelmäßig korrigiert werden 
muss, um einen gleichmäßigen Verschleiß der Walzen zu gewährleisten [99]. Bei der 
Pressverdichtung des vorkompaktierten Si-Pulvers, dessen Härte im Vergleich zur 
Härte der Keramikbeschichtung der Walzen klein ist, wird sich der Verschleiß in 
Grenzen halten. Die komplette Entfernung der Herzbleche wäre bei der 
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Walzenkompaktierung von frischem, feinem Si-Pulver auf Grund des hohen 
Luftanteils in der Pulverschüttung und der sehr geringen Korngröße problematisch 
und würde sich negativ auf den Druckaufbau im Walzenspalt auswirken. Bei der 
Kompaktierung des Si-Pulvers mit Kompaktat im Rahmen einer Kreislaufschaltung 
hingegen würden bereits entlüftete, vorkompaktierte Pressagglomerate mit einem 
günstigen Fließverhalten dem Walzenspalt zugeführt werden. Diese 
Pressagglomerate könnten von den profilierten Kompaktierwalzen ohne Förderdruck 
der Stopfschnecke in den Walzenspalt eingezogen und dort weiter verdichtet 
werden.  
 
Variante 1: 
Bei der Variante 1 werden die Pressagglomerate nach dem Passieren der Presswalzen 
einer Siebung unterzogen. Zur Vermeidung von metallischem Abrieb sollen 
Kunststoffsiebe verwendet werden. Qualitativ gutes Pressagglomerat mit höherer 
Dichte und Festigkeit wird als Siebrückstand abgefangen und für die 
Weiterverarbeitung genutzt. Der Siebdurchgang wird zusammen mit dem durch 
fehlende Herzbleche entwichenen, gering verdichteten Gut erneut den 
Kompaktierwalzen zugeführt. Die Betriebsweise ohne Herzbleche und Stopfschnecke 
erfordert ein langsames Anfahren mit allmählicher Steigerung der 
Walzengeschwindigkeit, damit der Walzendruck aufgebaut werden kann. Um die 
Anfahrphase zu beschleunigen, sollte eine gewisse Menge an Kompaktat vorrätig 
gehalten und in der Startphase dem Si-Pulver beigemischt werden. Die 
Kreislaufmenge sollte möglichst gering gehalten werden, um den Durchsatz der 
Walzenpresse nicht unnötig zu verringern. Die Einstellung der Kreislaufmenge erfolgt 
über die Maschenweite des Siebes. 
               
Abbildung 65: Schematische Darstellung der Pressverdichtung von Pulver-Kompaktat -
Mischung mit Siebung (Variante 1) 
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Variante 2: 
Bei Anwendung der Kreislaufschaltung ist die Aufteilung des gepressten Produktes in 
Mittelprodukt und Randprodukt sinnvoll. Das kann mittels einer Schurre erfolgen. Da 
die Pressung im mittleren Bereich der Kompaktierwalzen besser ist als an den beiden 
Rändern, kann das Mittelprodukt einer Siebung unterzogen werden und der 
Siebrückstand für die Weiterverarbeitung entnommen werden. Der Siebdurchgang und 
das Randprodukt werden dann zusammen mit dem durch fehlende Herzbleche 
entwichenen Kompaktat zurückgeführt und dem Si-Pulver beigemischt. Die Einteilung 
des Pressproduktes in Rand- und Mittelprodukt erfolgt nach den Kriterien Festigkeit 
und Rohdichte. Die Schurre muss verstellbar sein, um die Anteile von Mittel- und 
Randprodukt variieren zu können.  
                                         
Abbildung 66: Schematische Darstellung der Pressverdichtung von Pulver-Kompaktat-
Mischung mit Aufteilung der Pressagglomerate in Mittel- und Randprodukt und Siebung 
(Variante 2) 
 
Variante 3: 
Die Variante 3 entspricht der Variante 2 mit dem Unterschied, dass auf die Siebung 
verzichtet wird. Bei dieser Variante muss der Anteil des hochqualitativen Kompaktats 
experimentell durch die Verstellung der Schurre sichergestellt werden. Ein Vorteil 
dieser Methode ist die Vermeidung des Fremdstoffeintrags in das Si-Kompaktat durch 
Verschleiß am Siebrost. Die Festlegung der endgültigen Variante ist nach Versuchen 
im halbtechnischen Maßstab vorzunehmen. 
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Abbildung 67: Schematische Darstellung der Pressverdichtung von Pulver-Kompaktat-
Mischung mit Aufteilung der Pressagglomerate in Mittel- und Randprodukt (Variante 3) 
8.2.2 Steigerung der Primärpartikelgröße des Pulvers 
Eine zusätzliche Möglichkeit der Einflussnahme auf die Kompaktatqualität bietet sich 
durch Veränderung der Herstellungsbedingungen des Si-Pulvers im Free Space 
Reactor (FSR). Die mit einem unter Laborbedingungen hergestellten Pulver 
durchgeführten Kompaktierversuche an einer hydraulischen Stempelpresse zeigen, 
dass alle Reaktionsbedingungen, die zu einem Anwachsen der Primärpartikelgröße 
und zu dichteren Primärpartikelclustern führen, einen sehr positiven Einfluss auf das 
Kompaktierergebnis haben. Es ist deshalb zu empfehlen, die Überprüfung der derzeit 
praktizierten Verfahrensweise zur Pulverherstellung unter diesem Aspekt 
durchzuführen. Die Verweilzeit des Laborpulvers im Labor-Reaktor ist bei der 
Herstellung deutlich höher gewesen. Dadurch hatten die Primärpartikel des 
Laborpulvers die Gelegenheit, größer zu wachsen. Es ist erkennbar, dass die Cluster 
beim Laborpulver größer und dichter sind. Das schlägt sich auch deutlich in der 
Schüttdichte des Laborpulvers nieder, die gegenüber dem industriellen Pulver von ca. 
0,07 g/cm3 auf 0,40 g/cm3 ansteigt. Auf Grund der größeren Primärpartikel sind die 
Kontaktstellen zwischen den einzelnen Partikeln innerhalb der Primärpartikelcluster in 
der flächenmäßigen Ausprägung größer, was eine effektivere Krafteinleitung in das 
Pulvergemenge bei der Pressverdichtung ermöglicht. Als Folge sind mehr 
Bruchvorgänge sowohl bei den Primärpartikeln als auch bei den Clustern zu erwarten. 
Bei den Pressversuchen mit diesem unter Laborbedingungen hergestelltem Pulver 
konnten deutlich höhere Kompaktatrohdichten erreicht werden im Vergleich zum 
industriell hergestellten Si-Pulver.  
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8.3 Tribologische Optimierung 
8.3.1 Vorbemerkungen 
Die Vermeidung des Fremdstoffeintrags ist die erste Priorität bei der Kompaktierung 
von Si-Pulver für Solarzellen. Für die Charakterisierung der Verschleißproblematik an 
der Walzenpresse wurden Versuche an Verschleißversuchsständen durchgeführt, 
deren Aufbau und Beanspruchungsart die realen Betriebsbedingungen in einer 
Walzenpresse nachbilden. Die wichtigsten Verschleißzonen sind: Stopfschnecke (falls 
Stopfschnecke erforderlich), Bereich zwischen Herzblech und Walze (falls Herzbleche 
erforderlich) und Bereich zwischen den Walzen. 
Für die Simulation der Verschleißproblematik an der Stopfschnecke wurde der 
Verschleißtopfversuchsstand benutzt. An diesem Versuchsstand wurden ausgewählte 
Beschichtungen in Kombination mit verschiedenen Trägerwerkstoffen untersucht.  
Für die Simulation der Verschleißproblematik im Bereich Herzblech / Walze wurde der 
Klotz / Ring-Versuchsstand eingesetzt. Die ausgewählten Werkstoffe in Form von 
Klötzern wurden gegen einen Ring aus Si3N4-Keramik und verschiedene Abrasivstoffe 
gefahren.  
Zur Simulation der Verschleißproblematik im Bereich Walze / Walze wurde ein 
Reibrad-Versuchsstand benutzt. Auf diesem Versuchsstand wurden die ausgewählten 
Werkstoffe in Form von Klötzen gegen Ringe aus verschiedenen Werkstoffen 
gefahren. 
Die Untersuchungsergebnisse der Verschleißversuche insgesamt 
unterstreichen deutlich, dass der Verschleiß keine Werkstoffeigenschaft, sondern eine 
Systemeigenschaft ist. Das tribologische Verhalten eines Systems wird von mehreren 
Faktoren bestimmt, wie Belastungskollektiv, Verschleißmechanismus, Verschleißart, 
Abrasivstoff u.s.w. Eine eindeutige Aussage über das Verschleißverhalten von 
tribologischen Systemen ist meistens nur nach der Durchführung von 
Verschleißversuchen möglich. 
8.3.2 Verschleißzone Stopfschnecke  
Die höchste Verschleißbeständigkeit unter den im Verschleißtopf getesteten 
Beschichtungen wurde bei einer DLC-Beschichtung des Typs a-C:H:X auf dem 
plasmanitrierten Trägerkörper aus Stahl X5CrNi18-10 gemessen. Im Vergleich zur TiN-
Beschichtung auf dem Trägerkörper aus ST37 konnte eine ca. 8,5-fach höhere 
Lebensdauer festgestellt werden. Aus diesem Grund wird für die Beschichtung der 
Stopfschnecke eine DLC-Beschichtung des Typs a-C:H:X in Verbindung mit einem 
Randschichtverfahren zur Steigerung der Härte des Grundwerkstoffs empfohlen.  
8.3.3 Verschleißzone Herzblech / Walze 
 Bei der Verwendung von Si-Pulver als Abrasivstoff wurden die niedrigsten 
Verschleißabträge bei Zirkonoxid festgestellt. Da Zirkonoxid über eine hohe 
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Bruchzähigkeit verfügt ist die Zersplitterung sehr gering. Dadurch ist das Zirkonoxid in 
der Lage, im Vergleich zu den anderen Keramiksorten (SiC, Al2O3, Si3N4) viel höhere 
Zugspannungen auszuhalten, ohne dass es zum Bruch kommt. Beim Einsatz von 
Kompaktierwalzen aus Siliziumnitrid für die Kompaktierung von Si-Pulver empfiehlt sich 
daher die Verwendung von Herzblechen aus Zirkonoxid. 
8.3.4 Verschleißzone Walze / Walze 
Bei der Auswahl des Konstruktionswerkstoffs für die Kompaktierwalzen müssen die 
Ergebnisse der FEM–Rechnung und der Verschleißuntersuchungen am Reibrad-
Versuchsstand herangezogen werden. Aus den FEM-Berechnungen ist ersichtlich, 
dass als Konstruktionswerkstoff für die Walzen nur Werkstoffe mit einer möglichst 
hohen Biege- und Zugfestigkeit in Frage kommt. Die FEM-Analyse hat gezeigt, dass 
die Zugfestigkeit von Siliziumcarbid und Aluminiumoxid nicht ausreichend ist. Die 
Werkstoffe Zirkonoxid und Siliziumnitrid verfügen über eine ausreichende Zugfestigkeit, 
um dieser Aufgabe gerecht zu werden, unter der Bedingung, dass durch eine 
konstruktive Optimierung der Walzengeometrie bezüglich Formmuldenform und deren 
Anordnung an der Walzenoberfläche sowie Vermeidung der Hinterschneidung das 
Zugspannungsniveau niedrig gehalten wird.   
Die Ergebnisse der Reibrad-Untersuchung als Simulation des 
Verschleißvorgangs zwischen zwei Walzen haben gezeigt, dass die 
Siliziumnitridpaarung unter Einsatz des Abrasivstoffes Si-Pulver den niedrigsten 
Verschleißbetrag unter den getesteten Materialpaarungen aufgewiesen hat. Aus 
diesem Grund wird als Konstruktionswerkstoff für die Kompaktierwalzen das 
Siliziumnitrid vorgeschlagen. Für den Einsatz von Siliziumnitrid spricht auch die 
ausreichend hohe Zugfestigkeit unter der Bedingung der keramikgerechten und 
zugspannungsarmen Konstruktion.  
Die Zirkonoxidkeramik, die über die höchste Zugfestigkeit unter den getesteten 
Keramiken verfügt, lieferte bei den Verschleißuntersuchungen am Reibrad-
Versuchsstand nur das drittbeste Ergebnis hinter Siliziumnitrid und Siliziumkarbid. 
Somit ist der Einsatz von Zirkonoxid als Konstruktionswerkstoff für die Walzen auf 
Grund der hohen Reinheitsanforderungen an das Si-Pulver nicht empfehlenswert. 
8.4 Konstruktive Optimierung 
8.4.1 Vorbemerkungen 
Die konstruktiven Optimierungsmaßnahmen haben neben der Stabilisierung des 
Kompaktierprozesses und der Gewährleistung der geforderten Presslingsqualität 
auch die Vermeidung des Ausfalls der Walzen infolge von Keramikbruch zum Ziel. 
Die konstruktive Optimierung betrifft vor allem die Bereiche: 
-        Größe der Walzen 
- Lagerung der Walzen 
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- Pressgutentlüftung und Stopfschnecke, falls Stopfschneckeneinspeisung 
         notwendig 
- Gestaltung der Walzenprofilierung 
- Antriebssystem 
Ziel der konstruktiven Optimierung ist das Erreichen eines stabilen stationären 
Kompaktierprozesses, der durch eine gleichmäßige Gutzuführung, einen 
gleichmäßigen Aufbau des Pressdruckes im Walzenspalt, ein gutes Lösen der 
Presslinge aus den Formmulden sowie durch eine hohe Pressproduktausbeute 
gekennzeichnet ist. Dazu müssen der Betrieb des Gutzuführungssystems und der 
Presswalzen aufeinander abgestimmt werden. 
8.4.2 Keramikring 
Mit Hilfe der FEM-Modellierung konnten Erkenntnisse über die Spannungsverteilung im 
Keramikring der Presswalzen gewonnen werden. Es wurden Stellen mit kritischer 
Zugspannung in der Originalkonstruktion der in der Walzenkompaktieranlage 
eingesetzten Keramikwalze lokalisiert, die mit hoher Wahrscheinlichkeit die 
Hauptursache des häufigen Keramikbruchs der Originalwalze sind. Die Berechnung für 
eine optimierte Geometrie ohne Hinterschneidung des Keramikrings ergab eine 
deutliche Verminderung der Zugspannungen. Außerdem wurde festgestellt, dass  
geringere Dicken der Keramikschicht ohne grundlegende Veränderung des 
Zugspannungsbildes möglich sind. Der Einsatz der Kompaktierwalzen mit einer 
dünneren Keramikschicht bringt neben einem Vorteil aus ökonomischer Sicht eine 
höhere Bruchfestigkeit der Walzen auf Grund der größenabhängigen Festigkeit der 
Keramik mit sich.  
8.4.3 Größe der Walzen 
Um die Stopfschnecke einzusparen bzw. nur als Förderorgan sowie zur Unterdrückung 
von Materialrückströmungen zu benutzen, benötigt man einen größeren 
Walzendurchmesser, bei dem sowohl die Vorverdichtung als auch die 
Hauptverdichtung im Walzenspalt erfolgen kann. Die Rechnung ergibt einen optimalen 
Walzendurchmesser von 940 mm. Bei diesem Walzendurchmesser kann die 
Stopfschnecke zu einem großen Teil von ihrer Funktion als Vorverdichtungsorgan 
entbunden werden mit den zu erwartenden Vorteilen für die Stabilität des 
Kompaktierprozesses. Bei einem Walzendurchmesser von 940 mm ist die Ausführung 
des Keramikrings als Ganzes sehr problematisch und würde im Fall des 
Keramikbruchs einen sehr großen wirtschaftlichen Schaden bedeuten. Aus diesem 
Grund wird eine segmentierte Ausführung des Keramikrings vorgeschlagen.  
8.4.4 Lagerung der Walzen 
Im Interesse der Verschleißminimierung sollte die Loswalze stets gegen ein 
Distanzstück, das die Breite des Walzenspaltes vorgibt, gedrückt werden und im 
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normalen Kompaktierprozess ihre Position nicht verändern. Zum Schutz gegen 
Überlastung soll die Walzenpresse mit einer Überdrucksicherung ausgestattet 
werden (Federn, Hydraulik). Ein Hineinpressen in den Ausweichweg der Loswalze ist 
während des Normalbetriebes zu vermeiden und sollte nur im Überlastfall möglich 
sein. Deswegen muss der Anpressdruck der Loswalze größer sein als der 
Arbeitsdruck im Walzenspalt. Für die Lagerung der Walzen sind ausreichend 
dimensionierte Pendelrollenlager oder Zylinderrollenlager mit einem zusätzlichen 
Axiallager geeignet. Der Vorteil der Zylinderrollenlager besteht vor allem darin, dass 
sie eine kostengünstigere Lösung darstellen. Pendelrollenlager hingegen sind 
unempfindlicher gegenüber einer Schiefstellung der Walzen und lassen sich leicht 
demontieren. Die Größe der verwendeten Lager wird vor allem durch die 
angewandten Presskräfte bestimmt. 
8.4.5 Pressgutentlüftung  
Das große Lückenvolumen des Pulvers ist mit Luft gefüllt, die zum großen Teil 
entweichen muss, damit qualitätsgerechte Presslinge entstehen können (Einen 
Eindruck über die Gasdrücke, die sich in den Presslingen einstellen können, liefert 
die Überschlagsrechnung in der Tabelle A 9, Anhang A). Die Lückenluft muss 
kontinuierlich und gleichmäßig entweichen als Voraussetzung für einen stabilen, 
stationären Kompaktiervorgang. Die Entlüftung des Pressgutes erfolgt hauptsächlich 
über vier Wege: 
-  entgegen der Fließrichtung des Aufgabegutes 
-  durch den Spalt zwischen Walzenoberfläche und dem Füllschacht 
-  durch den Spalt zwischen Walzenoberfläche und Herzblech [19] 
-  durch den Walzenspalt nach unten 
Der Großteil der aus dem Schüttgut verdrängten Luft verbleibt oberhalb des 
Walzenspaltes. Die Bewegung der Luft in Richtung Walzenspalt wird abgebremst, so 
dass gegenüber dem Feststoff, dessen Geschwindigkeit durch die 
Walzenumfangsgeschwindigkeit festgelegt ist, eine Relativströmung entsteht. Je 
besser die Durchströmbarkeit und je kleiner die Relativgeschwindigkeit zwischen Luft 
und Feststoff, desto besser ist die Entlüftung. Der Gasdruck kann bei der 
Pressverdichtung von sehr feinen Schüttgütern so groß werden, dass der 
Materialfluss unterbrochen wird, weil die durch das Gaspolster ausgeübte Kraft 
Gleichgewicht mit dem Gewicht der aufliegenden Schüttung inklusive der 
zusätzlichen Förderkraft der Stopfschnecke erreicht [100]. 
Wenn die Geschwindigkeit der entweichenden Luft den Lockerungspunkt des 
Aufgabematerials überschreitet, bildet sich eine Wirbelschicht aus. Die Entstehung 
der Wirbelschicht wirkt sich negativ auf den Durchsatz der Walzenpresse aus und 
führt zu dynamischen Druckschwankungen im Walzenspalt, die zum Bruch der 
empfindlichen Keramik führen können. Zur Abschätzung der Bedingungen, bei 
denen ein stationärer Betrieb möglich ist, wird der Vergleich der sich im Walzenspalt 
einstellenden Relativgeschwindigkeit zwischen der entweichenden Luft und dem 
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Aufgabematerial und der Wirbelpunktgeschwindigkeit des Aufgabematerials 
durchgeführt. Eine Überschlagsrechnung nach Rose [101] ermöglicht die 
Berechnung der Luftgeschwindigkeit unter der Annahme, dass die in der 
Pulverschüttung vorhandene Luft entgegen der Einzugsrichtung entweicht. In der 
Überschlagsrechnung wird der Vergleich der Walzenkompaktierung von Si-Pulver 
und Si-Kompaktat in Bezug auf das Erreichen des stationären Zustands dargestellt. 
Es wird von der Gravitationsaufgabe des Pressgutes ohne Einsatz der 
Stopfschnecke ausgegangen. Die Berechnungsergebnisse sind in der Tabelle C 3, 
Anhang C zu sehen. Aus der Überschlagsrechnung ist ersichtlich, dass bei der 
Walzenkompaktierung des Si-Pulvers kein stationärer Zustand erreicht werden kann, 
da die Wirbelpunktgeschwindigkeit des Si-Pulvers deutlich überschritten wird. Die 
Ursache dafür ist die extrem hohe Porosität der Schüttung und die sehr geringe 
Korngröße.  
Die Verpressung des Si-Pulvers mit vorverdichtetem oder vorentlüftetem Si-
Kompaktat ist deutlich vorteilhafter. Die errechnete Relativgeschwindigkeit zwischen 
austretender Luft und Pressgut liegt deutlich unter der Wirbelpunktgeschwindigkeit. 
8.4.6 Gestaltung der Walzenprofilierung 
Die konstruktive Gestaltung der Walzenprofilierung bzw. der Walzenformmulden zielt 
auf die Verbesserung der Einzugsbedingungen, auf eine gute Durchpressung des Si-
Pulvers, auf ein gutes Auslösen der Presslinge aus den Formmulden sowie auf eine 
Reduzierung der maximalen Zugspannungen. Beim Einsatz von keramischen 
Walzen zur Gewährleistung der Reinheit von Solarsilizium darf das 
Zugspannungsniveau der ausgewählten Formmuldengeometrie nicht außer Acht 
gelassen werden. Die durchgeführten FEM-Berechnungen haben gezeigt, dass 
neben der Formmuldenform auch die Anordnung der Formmulden an der 
Walzenoberfläche eine entscheidende Rolle spielt. Es konnte festgestellt werden, 
dass die Ausführung der Randformmulden der Walzen als seitlich offene 
Formmulden zur erheblichen Reduktion der Zugspannungen in den Formmulden 
führt. Zugunsten der Kompaktatqualität sollte eine Formmuldengeometrie 
ausgewählt werden, die das Auslösen der Presslinge aus den Formmulden 
erleichtert. Besonders vorteilhaft dafür ist eine unsymmetrische 
Formmuldengeometrie mit größerem Kurvenradius in Entformungsrichtung. Die 
untersuchte Tropfenformmuldengeometrie und die Formmuldengeometrie für die 
Betriebsart „Steg auf Mulde“ (Abbildung 60) entsprechen diesen Anforderungen. 
 
8.4.7 Antriebsystem 
Sowohl für die Stopfschnecke (falls erforderlich) als auch für die Presswalzen muss 
eine drehmomentunabhängige Drehzahleinstellung realisiert werden. Dadurch kann 
im Fall der plötzlichen Belastungssteigerung der Drehzahlabfall und die damit 
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verbundenen Pressdruckschwankungen und Instabilitäten des Kompaktierprozesses 
unterbunden werden. 
9 Zusammenfassung und Ausblick 
Die Walzenpresse wird heute in vielen Industriezweigen als Brikettier- bzw. 
Kompaktiermaschine eingesetzt. Sie zeichnet sich durch eine kontinuierliche, 
energieeffiziente Arbeitsweise aus und stellt eine Alternative zu herkömmlichen 
Pressverdichtungsmaschinen, wie z.B. Stempelpressen, dar. Aus der Analyse des 
wissenschaftlich-technischen Kenntnisstandes ist ersichtlich, dass bereits mehrere 
Untersuchungen zur Kompaktierung von Silizium-Pulver gelaufen sind. Auf Grund 
der durch ein neuartiges Herstellungsverfahren spezifischen Clusterstruktur des Si-
Pulvers gestaltet sich aber seine Pressverdichtung mittels Walzenpressen äußerst 
kompliziert. Es muss ein Kompaktierverfahren entwickelt werden, an das mehrere 
verfahrenstechnische, konstruktive und werkstoffliche Anforderungen zu stellen sind. 
Die gegenwärtige Kompaktierung mit einer nicht optimierten Walzenpressenanlage 
zeigt eine Reihe von Problemen sowohl bezüglich der Qualität des hergestellten 
Kompaktats als auch bezüglich der Standzeit und Verschleißbeständigkeit der 
Keramikwalzen, Herzbleche und Beschichtungen einiger Maschinenteile.  
 
Verfahrenstechnische Optimierung 
Bei der verfahrenstechnischen Optimierung des Kompaktierprozesses für das neue Si-
Pulver wurde sowohl versucht, eine hohe Qualität der Kompaktate auf Basis der 
natürlichen Bindekräfte und Bindemechanismen zu sichern als auch durch Zugabe von 
Agglomerationshilfsmitteln den Kompaktaten die erforderliche Dichte und mechanische 
Stabilität zu verleihen. 
Die Versuche ohne Zusatzstoffe hatten das Ziel, Bedingungen für die 
Pressverdichtung des Si-Pulvers zu erkunden, unter denen Kompaktate entstehen, die 
gegenüber der derzeitigen Praxis eine deutlich gesteigerte Rohdichte und Festigkeit 
haben. Die Maßnahmen erbrachten zwar einen signifikanten Fortschritt in der 
Kompaktatqualität, aber noch keinen Durchbruch, wenn man die theoretischen 
Packungsdichten für die Si-Primärpartikel als Maßstab nimmt. Die Ursache für diesen 
nur mäßigen Erfolg ist die Tatsache, dass mit diesen Maßnahmen keine ausreichende 
Auflösung bzw. Zerstörung der Primärpartikelcluster des Si-Pulvers möglich ist. 
Gelungen ist dies nur unter den Bedingungen einer intensiven Vormahlung des Si-
Pulvers in einer Scheibenschwingmühle. Die Praktikabilität dieser Methode ist auf 
Grund des eisenhaltigen Fremdstoffeintrags in das Si-Pulver nicht gegeben. Die 
alternativen Vorbehandlungsmethoden zur Zerstörung von Primärpartikelclustern 
(Schockabkühlung und Ultraschallzerkleinerung) haben kein zufrieden stellendes 
Ergebnis erbracht. Die Clusterstabilität des Si-Pulvers konnte nicht in ausreichendem 
Maß reduziert werden.  
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Im Rahmen der Versuche mit Zusätzen wurden verschiedene Hilfsmittel 
getestet. Zusammenfassend ist einzuschätzen, dass zwar gewisse Qualitätsfortschritte 
nachgewiesen werden konnten, der erhoffte Durchbruch in der Qualitätssteigerung 
aber nicht. Man muss deshalb der Wirkung der Zusätze im Grunde ein Negativattest 
bescheinigen. Die Hauptursache hierfür ist wiederum die hohe Stabilität der 
Primärpartikelcluster des Si-Pulvers, die durch die Zusätze nicht geschwächt werden 
konnten. Die Clusterstruktur verhindert zwar nicht grundsätzlich die gleichmäßige 
Verteilung eines Bindemittels auf den Partikeloberflächen, dort muss es aber 
weitgehend unwirksam bleiben aufgrund der großen Clusterhohlräume. Die 
Untersuchungen machen somit klar, dass ein erfolgreicher Einsatz von Bindemitteln 
und Agglomerationshilfsmitteln die weitgehende Zerstörung der Primärpartikelcluster 
voraussetzt.  
Schätzt man die Praktikabilität aller untersuchten Maßnahmen im Hinblick auf 
die Walzenpressenkompaktierung des Si-Pulvers ein, dann kommt dem Verfahren der 
Vorgranulierung eine besondere Bedeutung zu. Die Vorgranulierung ist technisch 
einfach realisierbar, indem ein Teil des Kompaktats der Presse in einer 
Kreislaufschaltung wieder bzw. mehrfach aufgegeben wird. Die Vorgranulierung 
verbessert nicht nur die Kompaktatqualität, sondern auch die Stabilität des 
Kompaktierprozesses, wodurch die Bruchwahrscheinlichkeit für die Walzenkeramik 
geringer wird. 
 
Werkstoffliche Optimierung 
Für die Charakterisierung der Verschleißproblematik wurden Untersuchungen an 
Verschleißversuchsständen durchgeführt, deren Aufbau und Beanspruchungsart die 
realen Betriebsbedingungen in einer Walzenpresse nachbilden. Die Simulation der 
Verschleißproblematik an der Stopfschnecke mittels Verschleißtopfversuchsstands 
ergab die höchste Verschleißbeständigkeit unter den getesteten Beschichtungen für 
eine DLC-Beschichtung des Typs a-C:H:X auf plasmanitriertem Trägerkörper aus Stahl 
X5CrNi18-10. Die Untersuchung des Verschleißes im Bereich Herzblech / Walze am 
Klotz / Ring-Versuchsstand lieferte die höchste Verschleißbeständigkeit unter 
Verwendung von Si-Pulver als Abrasivstoff bei Zirkonoxid. Beim Einsatz der 
Kompaktierwalzen aus Siliziumnitrid für die Kompaktierung von Si-Pulver empfiehlt sich 
daher die Verwendung der Herzbleche aus Zirkonoxid. Bei der Reibrad-Untersuchung 
als Simulation der Verschleißzone zwischen den Walzen wurde die höchste 
Verschleißbeständigkeit gegen den Abrasivstoff Si-Pulver bei Siliziumnitrid festgestellt. 
Dieses Untersuchungsergebnis ist somit eine Bestätigung für die vorteilhafte 
Verwendung von Siliziumnitrid als Konstruktionswerkstoff für die Kompaktierwalzen.  
 
Konstruktive Optimierung  
Die FEM-Modellierung lieferte einen Einblick in die Spannungsverteilung im 
Keramikring der Presswalzen. Es wurden Stellen mit kritischer Zugspannung für die 
Original-Walzenkompaktieranlage eingesetzte Keramik lokalisiert, die mit hoher 
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Wahrscheinlichkeit die Hauptursache des häufigen Keramikbruchs sind. Die weiteren 
FEM-Berechnungen zeigten, dass in der keramikgerechten Anpassung der 
Walzengeometrie, Optimierung der Keramikschichtdicke und Variation der 
Formmuldengeometrie auf der Walzenoberfläche ein hohes Potential zur Reduktion 
der Zugspannungen steckt. Der Vergleich der in den FEM-Berechnungen ermittelten 
Zugspannungen (insbesondere Spannungsspitzen) mit dem empirisch ermittelten 
Dauerfestigkeitsgrenzwert der ausgewählten Si3N4-Keramik zeigt, dass für die 
optimierten Geometrien des Keramikrings bzw. der Keramiksegmente Dauerfestigkeit 
angenommen werden kann. Zumindest führen die Optimierungsmaßnahmen zu einem 
deutlichen Anstieg der Standzeit der Walzenkeramik. 
Um die Stopfschnecke nur als Förderorgan sowie zur Unterdrückung von 
Materialrückströmungen zu benutzen oder ggf. ganz wegzulassen, wurde ein optimaler 
Walzendurchmesser von 940 mm berechnet, bei dem sowohl die Vorverdichtung als 
auch die Hauptverdichtung im Walzenspalt erfolgen kann. Bei einem 
Walzendurchmesser von 940 mm ist die Ausführung des Keramikrings als Ganzes 
sehr problematisch und würde im Fall des Keramikbruchs einen sehr großen 
wirtschaftlichen Schaden bedeuten. Aus diesem Grund wird eine segmentierte 
Ausführung des Keramikrings vorgeschlagen.  
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Anhang A: Charakterisierung 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Abbildung A 1: Elektronenstrahlmikroanalyse des Pulvers 1  
 
Legende 
FS: Full Scale - vertikaler Maßstab des Spectrums in Counts 
Counts: - Anzahl der Signale an der Stelle des Messzeigers 
EDAX ZAF: - Quantifizierungsmethode 
Z: - Korrektur der Atomzahl 
A: - Korrektur der Absorption 
F: - Korrektur der Fluoreszenz 
K- Ratio: Verhältnis aus Intensität eines Elements in der Probe zu der 
Intensität des Rein-Elements unter gleichen Bedingungen 
Wt %: - Gewichtsprozent 
At %: - Atomprozent 
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Abbildung A 2: Relative Effizienz der Solarzelle in Abhängigkeit von der Konzentration der 
Verunreinigungen und deren Mengen in unterschiedlichen Si-Rohstoffen [14, 15, 16] 
 
Tabelle A 1: Drehrohrtest 
 Einheit 
Kompaktat 1 Kompaktat 2 Kompaktat 3 
Probe 1 Probe 2 Probe 1 Probe 2 Probe 1 Probe 2 
Volumenstrom von Silan m
3
/h 3 3 4,5 4,5 6 6 
Spezifische Presskraft  kN/cm 50-125 50-125 50-90 50-90 60-110 60-110 
R 0,5 (50) % 94,2 94,4 90,9 93,4 93,1 94,5 
R 0,5 (100) % 93,1 93 89,5 91,4 91,5 93,3 
R 0,5 (300) % 89,5 89,2 86,1 88,1 88 89,1 
R 1 (50) % 93,5 90,97 88,52 88,24 88,21 91,28 
R 1 (100) % 91,29 86,22 85,71 84,4 85,12 89,26 
R 1 (300) % 79,93 77,08 75,76 75,55 76,88 79,71 
R 2,5 (50) % 91,04 86,27 97,04 79,1 84,16 80,61 
R 2,5 (100) % 76,01 70,86 80,74 70,89 71,38 67,41 
R 2,5 (300) % 45,08 45,09 49,4 29,89 41,6 33,42 
 
Tabelle A 2: Drucktopftest  
 Einheit 
Kompaktat 1 Kompaktat 2 Kompaktat 3 
Probe 1 Probe 2 Probe 1 Probe 2 Probe 1 Probe 2 
Volumenstrom Q von Silan m
3
/h 3 3 4,5 4,5 6 6 
Spezifische Presskraft Fs kN/cm 50-125 50-125 50-90 50-90 60-110 60-110 
Stauchung bei 1 MPa % 39,9 39,53 38,54 39,93 34,79 35,52 
Druckwiderstand bei 33,3 % 
Stauchung N 937,51 1064,20 1140,21 939,51 1951,03 1773,66 
Rückstand R > 2,5 mm % 44,71 50,47 47,78 47,34 49,07 46,26 
Rückstand R > 1,0 mm % 64,41 68,92 65,69 67,9 66,79 66,2 
Rückstand R > 0,5 mm % 84,7 84,7 84,5 84,7 85,5 83,0 
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Abbildung A 3: Ziel- und Einflussgrößen bei der Walzenkompaktierung von Si-Pulver
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Abbildung A 4: Drucktopf 
 
 
Abbildung A 5: Drehrohr 
 
 
Abbildung A 6: Abhängigkeit der Presslingsdichte vom Pressdruck. Metallurgisches Silizium 
98,5 % Reinheit ((M – mikronisiert (< 32 μm), NM – nicht mikronisiert (32-125 μm)) [22] 
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Abbildung A 7: Abhängigkeit der Presslingsdichte vom Pressdruck  
unter Vakuum und Luft [28] 
 
Abbildung A 8: Abhängigkeit der Presslingsdichte aus gemahlenem 
Si-Pulver vom Pressdruck [29] (IPA = Isopropanol) 
 
 
Abbildung A 9: Umgebungseinfluss auf die Presslingsdichte bei 
unterschiedlichen Pressdrücken [30] 
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Tabelle A 3: Bindungskräfte [18, 19] 
 
Bindekraft Wirkung 
Hauptvalenzbindungen 
Ionenbindung 
 
 
 
 
- Ionenbindung resultiert aus elektrostatischer Anziehung 
zwischen positiv geladenen Kationen und negativ 
geladenen Anionen.  
- Wirkt überwiegend zwischen ausgeprägt metallischen 
Elementen mit ausgeprägt nichtmetallischen Elementen. 
- Bildung eines Ionenkristalls durch Gruppierung von 
      entgegengesetzt geladenen Ionen um ein Ion. 
Atombindung 
 
 
 
 
 
- Wirkt insbesondere zwischen den Atomen von 
Nichtmetallen. 
- Bindungen durch Wechselwirkung der Außenelektronen 
der Elektronenhülle der entsprechenden Atome.  
- Bildung mindestens eines Elektronenpaars zwischen 
      den Atomen (bindendes Elektronenpaar). 
metallische Bindung Bei Metallbindung gibt jedes Metallatom von seinen 
Außenelektronen (Valenzelektronen) mindestens eins ab. Die 
übrig gebliebenen unvollständigen Atome werden Atomrümpfe 
genannt. Viele Atomrümpfe ordnen sich zu einem Gitter an. In 
einem Metall können die Valenzelektronen keinem Atomrumpf 
zugeordnet werden. Das „Elektronengas“ hält die Atomrümpfe 
zusammen 
Nebenvalenzbindungen 
Van-der-Waals-Kräfte 
 
Die Ursache der Van-der-Waals-Kräfte liegt in ungleicher 
Verteilung von Ladungen in der Elektronenhülle von Molekülen 
(zu verschiedenen Zeitpunkten unterschiedlich). Atome und 
Moleküle bilden kurzzeitig Dipole aus. 
Wasserstoffbrückenbindung ein Wasserstoffatom, das an ein stark elektronegatives Atom (z. 
B. O, N, F, Cl) gebunden ist, tritt mit einem nicht bindenden 
Elektronenpaar eines ebenfalls elektronegativen Atoms in 
Wechselwirkung 
 
 
Tabelle A 4: Bindemechanismen [20] 
 
Bindemechanismus Beispiel Bindekräfte 
Bindung durch 
Adhäsionskräfte unmittelbar 
zwischen den Körnern 
Auslösung der Bindekräfte bei 
ausreichender Annäherung 
Nebenvalenzbindekräfte, 
elektrostatische Kräfte, 
magnetische Kräfte 
Bindung mit Hilfe benetzender 
Flüssigkeiten niedriger 
Viskosität 
Bildung von Flüssigkeitsbrücken 
zwischen benachbarten Körnern. 
Bindung durch Grenzflächenkräfte und 
kapillaren Unterdruck in 
Flüssigkeitsbrücken 
Nebenvalenzbindekräfte 
Bindung durch hochviskose 
Bindemittel 
Vollständige oder teilweise Füllung der 
Poren des Körpers mit hochviskosem 
Bindemittel. Bindung durch Kohäsion 
im Bindemittel und Adhäsion zwischen 
Bindemittel und Korn 
Nebenvalenzbindekräfte 
Bindung durch 
Festkörperbrücken 
Sinterung, Schmelzhaftung durch 
plastische Verformung und Reibung, 
Brücken durch Erhärten eines 
Bindemittels 
Nebenvalenz- und 
Hauptvalenzbindekräfte 
Bindung durch organische 
Makromoleküle 
Adsorptionsbindung zwischen faden- 
oder kettenartigem Makromolekülen 
und Feststoffteilchen  
Nebenvalenzbindungen 
Formschlüssige Bindung Verhacken und Verfilzen von Fasern, 
Haftreibung zwischen rauen 
Oberflächen 
Nebenvalenz- und 
Hauptvalenzbindekräfte 
 128 
Tabelle A 5: Maßnahmen, Ziele und Methoden der Untersuchungen mit der hydraulischen Stempelpresse 
 
Maßnahmen Ziele / Methoden 
Maßnahmen ohne Zusätze Erzeugung von Agglomeraten großer Dichte und Festigkeit allein durch Bindung zwischen den Feststoffteilchen ohne 
Verwendung von Agglomerationshilfsmitteln. 
 - Steigerung der Anzahl der an der Partikeloberfläche ausgelösten Bindekräfte, da es bei der Agglomeratfestigkeit 
nicht nur auf die Intensität der Einzelbindung ankommt 
- Annäherung der Teilchen mittels äußerem Pressdruck zur Ausbildung von natürlichen Anziehungskräften (Van-der-
Waals-Kräfte, Rekombinationsbindungen, Wasserstoffbrückenbindungen, elektrostatische und magnetische Kräfte 
[19]) und Erhöhung von Pressdauer zur besseren Entlüftung des Partikelkollektivs 
- Erhöhung der Partikelfeinheit und der Packungsdichte durch Optimierung der Korngrößenverteilung [36, 37, 38, 39] 
- Verbesserung der Partikelkontakte durch Steigerung der Presstemperatur, da hohe Presstemperaturen die 
Ausbildung der Festkörperbrücken durch Schmelzhaftung begünstigen 
- Beseitigung der Clusterstruktur des Si-Pulvers durch geeignete Maßnahmen  
Ohne Vorgranulierung Untersuchung des Pressverhaltens von Siliziumpulver ohne zuvor seine Struktur und Dichte durch Pressgranulierung 
geändert zu haben 
- Drucksteigerung bei 
vorgewärmtem Pulver 
Variation des Pressdrucks im Bereich von 60-140MPa unter Einsatz vorgewärmten Si-Pulvers. Vorwärmung des 
Pulvers auf 80°C zur Nutzung der Effekte des Temperatureinflusses, da allgemein bei anorganischen Schüttgütern die 
Presslingsqualität durch Temperatursteigerung verbessert wird. 
- Temperatursteigerung (Pulver) bei 
konstantem Druck 
Weitere Steigerung der Presstemperatur. Untersuchung des Einflusses der Presstemperatur auf das 
Kompaktierverhalten des Siliziumpulvers im Bereich 200-350°C. 
- Drucksteigerung bei 
vorgewärmtem Pulver und 
Presswerkzeug 
Vermeidung der Thermospannungen zwischen der kalten Oberfläche des Presslings und dem heißen Presslingskern 
durch das Vorwärmen des Presswerkzeugs, da die Thermospannungen zur Entstehung von Rissen im Kompaktat und 
dadurch zur Herabsetzung von dessen Festigkeit führen können. 
- Mechanische Aktivierung des 
Pulvers und Begleitprodukts  
Zerstörung der hochelastischen Clusterstrukturen des Si-Pulvers durch die Einwirkung der Druck- und Scherkräfte bei 
Intensivzerkleinerung. Verbesserung der Presslingsqualität durch Verminderung der elastischen Rückexpansion. 
- Gestuftes Pressregime Verbesserung der Presslingsqualität mit dem Ziel durch Verlängerung der Pressdauer die Entlüftung zu verbessern. 
Herabsetzung der elastischen Rückexpansion durch allmähliche stufenweise Entlastung. 
Mit Vorgranulierung Verbesserung der Presslingsstabilität, Presslingsdichte und- festigkeit, Verringerung der Staubbildung, Verbesserung 
des Dosierverhaltens des Pressgutes [40, 41, 42, 43, 44, 45]. 
- Presstemperatursteigerung 
(Granulat) 
Untersuchung des Einflusses der Presstemperatur im Bereich von 80-1000°C in Kombination mit dem Verfahren der 
Vorgranulierung auf die Presslingsqualität.  
- Pressdrucksteigerung Steigerung des Pressdrucks im Bereich von 80 - 160 MPa in Kombination mit dem Verfahren der Vorgranulierung 
- Pressdauersteigerung Untersuchung des Einflusses der Pressdauer im Bereich von 5 bis 60 s auf die Presslingsqualität. Steigerung der 
Bindungskräfte zwischen den Partikeln durch Intensivierung des Partikelkontaktes.  
- Mechanische Aktivierung und 
Granulierung des Pulvers 
Untersuchung der Kombination von mechanischer Aktivierung zur Beseitigung der Clusterstruktur des Si-Pulvers und 
Vorgranulierung zur Verbesserung der Verdichtbarkeit. 
 
 
 
 129 
Optimierung der 
Vorgranulierungsparameter 
Steigerung des bereits nachgewiesenen positiven Einflusses der Vorgranulierung.  
- Mehrfachverdichtung Weitere Steigerung der Rohdichte und Festigkeit der Agglomerate durch mehrstufige Verdichtung. Untersuchung des 
Einflusses der Mehrfachverdichtung auf: Elastische Rückexpansion, Verdichtungsverhältnis, Verdichtungseffektivität 
und Kompressionsverhältnis des Si-Pulvers. 
- Anpassung der Granulat-
zusammensetzung an Fullerkurve 
Verbesserung der Presslingsqualität durch Einsatz der idealen Korngrößenabstufung zum Erreichen einer dichteren 
Packung der Partikel. 
Berührungslose Aktivierung Untersuchung einer Reihe von Beanspruchungsmethoden, bei denen keine zusätzliche Verunreinigung des Si-Pulvers 
durch Abriebbildung zustande kommt 
- Schockabkühlung mit flüssigem N2  Kaltversprödung des Siliziums durch die Schockabkühlung und Herabsetzung der Stabilität der Primärpartikelcluster  
- Aktivierung mit Ultraschall Beseitigung der Clusterstruktur des Pulvers durch Kavitation unter Einsatz eines Ultraschall-Homogenisators 
Maßnahmen mit Zusätzen Einsatz von Bindemitteln und Agglomerationshilfsmitteln, um Bindekräfte im Pressling zu entfalten und die natürlichen 
Bindungskräfte zu verstärken (maximal zulässiger Zusatzanteil = 1 bis 2 %) 
 Für ihren optimalen Einsatz sollen folgende allgemeine Voraussetzungen erfüllt sein: 
-  hohe Festigkeit der Partikel des dispersen Systems und deren Oberfläche  
-  hohe Kohäsionskräfte in der erstarrenden Schicht des Bindemittels  
-  möglichst hohe Adhäsionskräfte zwischen dem Bindemittel und den Partikeln des dispersen Systems  
Man unterscheidet: Film- oder Brückenbindemittel und Matrizenbindemittel. Für die effektive Ausbildung der 
Bindungskräfte bei Anwendung des Filmtyps müssen folgende Voraussetzungen erfüllt werden: niedrige Viskosität in 
Phase der Verteilung (beim Einmischen), gute Benetzbarkeit mit dem Feststoff. 
- Niedrigviskose Zusätze Benetzung der Partikelcluster und Verdrängung der Lückenluft. Verminderung der Clusterstabilität durch 
Partikelbeschichtung. Funktion als Haftkraftvermittler zwischen den Partikeln. 
- Hochviskose Zusätze in Lösung Austreiben der Lückenluft, Verminderung der Clusterstabilität durch Partikelbeschichtung und Quelleffekte, 
Wirkung als Gleitmittel im Lösungszustand, Wirkung als Bindemittel im hochviskosen Zustand nach Entfernung des 
Lösungsmittels. 
- Hochviskose Zusätze im Knetwerk Wirkung als Gleitmittel im warmen Zustand: Wirkung als Bindemittel im hochviskosen Zustand nach Abkühlung. 
Zerstörung bzw. Schwächung der Si-Partikelcluster durch Partikelbeschichtung und knetende Beanspruchung. 
Pressverdichtung eines unter Labor-
bedingungen hergestellten Si-Pulvers 
Untersuchung des Verdichtungsverhaltens von Si-Pulver in Abhängigkeit von Herstellungsbedingungen (längere 
Verweildauer im Reaktor). Vergleich des Kompaktierergebnisses mit industriell hergestelltem Si-Pulver 
- Ohne Vorgranulierung Untersuchung des Einflusses höherer Schuttdichte und Primärpartikelgröße auf die Presslingsdichte. 
- Mit Vorgranulierung Untersuchung der Effektivität der Vorgranulierung beim Pulver mit höherer Ausgangsschüttdichte.  
- Mechanische Aktivierung Zerstörung der Partikelcluster. Erhöhung der Druckplastizität des Pressgutes. Begünstigung der Bindekräfte und 
Schaffung von Störstellen an Partikeloberflächen. 
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Tabelle A 6: Ergebnisse der Untersuchungen mit der hydraulischen Stempelpresse 
 
Versuchsreihe Zusätze Aktivierung Einwaage 
[g] 
Pressdauer 
[s] 
Pressdruck 
[MPa] 
Pressgut 
[°C] 
Pressform  
[°C] 
Rohdichte 
[g/cm
3
] 
Maßnahmen ohne Zusätze 
Ohne Vorgranulierung 
- Drucksteigerung bei vorgewärmtem Pulver - - 15 5 60-140 80 20 0,867-0,976 
- Temperatursteigerung (Pulver) bei 
konstantem Druck 
- - 15 5 140 200-350 20 0,889-0,929 
- Drucksteigerung bei vorgewärmtem Pulver 
und Presswerkzeug 
- - 15 5 100,140 80 80 0,895-0,985 
- Mechanische Aktivierung des Pulvers (P) 
und Begleitprodukts (B) 
- SSM 15 5 140 20 20 1,037-1,270 (P) 
1,269-1,417 (B) 
- Gestuftes Pressregime - - 15 15 / Druck 10/50/100/30/5 20 20 0,94 
Mit Vorgranulierung 
- Presstemperatursteigerung (Granulat) - - 30 5 140 80-1000 gekühlt 0,904-0,959 
- Pressdrucksteigerung -  30 5 60-180 20 20 0,897-1,011 
- Pressdauersteigerung - - 30 5-60 100,140 20 20 0,944-1,022 
- Mechanische Aktivierung und 
Granulierung des Begleitprodukts 
- SSM 30 5 180 20 20 1,40-1,41 
Optimierung der Vorgranulierungsparameter 
- Mehrfachverdichtung - - 15 5 140 20 20 0,97-1,134 
- Korngrößenabstufung nach Fullerkurve - - 15 5 140 20 20 1,016 
Berührungslose Aktivierung 
- Schockabkühlung mit flüssigem N2 - - 5/10/30 5 140 130/140/ 
/147 
 0,988-1,117 
- Aktivierung mit Ultraschall Dispergiermittel 
(WON100, 
TNPP) 
Ultraschall - - - - - - 
Maßnahmen mit Zusätzen 
- niedrigviskose Zusätze Ethanol  
- 
 
15 
 
5 
 
140 
>78  
20 
0,999 
Toluol >111 0,98 
Wasser+Tensid >100 0,963 
- hochviskose Zusätze in Lösung Glycerin - 15 5 140 78<t<290 20 1,035-1,16 
Propandiol 78<t<188 0,989-1,008 
- hochviskose Zusätze im Knetwerk Paraffin - 15 5 140 >70 20 1,069 
Montanwachs >85 1,053 
Pressverdichtung eines unter Laborbedingungen hergestellten Si-Pulvers 
- ohne Vorgranulierung - - 15 5 140, 200, 250 20 20 1,263 -1,339 
- mit Vorgranulierung - - 15 5 140, 200 20 20 1,3 - 1,254 
- mechanische Aktivierung - SSM  30 5 140,200 20 20 1,411 – 1,417 
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Tabelle A 7: Ergebnisse der Versuche mit der hydraulischen Stempelpresse 
 
Diagramm Beschreibung 
Maßnahmen ohne Zusätze 
Versuche ohne Vorgranulierung 
a) Pressdrucksteigerung bei vorgewärmtem Si-Pulver 
 
 
Versuchsbedingungen: 
Pressdruck 60 - 140 MPa; Si-Pulvertemperatur 80 °C; 
Pressformtemperatur 20 °C; Pressdauer 5 s; Einwaage 15 g 
Hohe Festigkeiten und Rohdichten der Si-Kompaktate können nur durch Anwendung hoher 
Pressdrücke erzielt werden. Andererseits führen hohe Pressdrücke bei hochelastischen 
Stoffen zu einer starken elastischen Rückexpansion, die das Gefüge der Presslinge 
schädigt. Die Rohdichtemittelwerte lassen eine deutliche Abhängigkeit vom angewandten 
Pressdruck erkennen. Die erreichten Rohdichten der Presslinge von 41 – 47 % von der 
gemessenen Reindichte des Si-Pulvers liegen unterhalb der kubischen Packung (52 %). 
Auf Grund der hohen Härte und Elastizität des Siliziums ist Partikelbruch bei der 
Pressverdichtung (Drücke bis 140 MPa) fast ausgeschlossen. Aus diesem Grund können 
Hauptvalenzbindungen oder Rekombinationsbindungen keine große Rolle spielen. Daraus 
resultiert die nur mäßige Festigkeit der Kompaktatbruchstücke. Der Hauptanteil der Bindung 
wird durch schwächere Nebenvalenzkräfte getragen (Van-der-Waals-Kräfte), wobei die 
Gesamtintensität dieser Bindungen wegen des nicht sehr hohen Dichtegrades der 
Presslinge eben auch nicht sehr hoch sein kann. Die Clusterstruktur des Si-Pulvers, welche 
die Verdichtung behindert, konnte durch die Pressdrucksteigerung nicht zerstört werden.  
b) Pressdrucksteigerung bei vorgewärmtem Si-Pulver und 
vorgewärmtem Presswerkzeug 
 
Versuchsbedingungen: 
Pressdruck 100 - 140 MPa; Si-Pulvertemperatur 80 °C; 
Pressformtemperatur 80 °C; Pressdauer 5 s; Einwaage 15 g 
Bei nicht beheiztem Presswerkzeug verliert das in die Pressform gefüllte, vorgewärmte Si-
Pulver an Temperatur, bevor der maximale Pressdruck erreicht ist. Durch das Vorwärmen 
des Presswerkzeugs soll das Entstehen von Thermospannungen zwischen der kalten 
Oberfläche des Presslings und dem Presslingskern verhindert werden. Die 
Thermospannungen können zur Entstehung von Rissen im Kompaktat führen und dadurch 
erheblich dessen Festigkeit herabsetzen. Die Versuche mit vorgewärmtem Si-Pulver und 
vorgewärmtem Presswerkzeug erbrachten keine wesentliche Verbesserung der 
Presslingsqualität im Vergleich zu den bereits durchgeführten Versuchen.  
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c) Presstemperatursteigerung bei konstantem Pressdruck 
 
 
 
Versuchsbedingungen: 
Pressdruck 140 MPa; Si-Pulvertemperatur 200 - 350 °C; 
Pressformtemperatur 20 °C; Pressdauer 5 s; Einwaage 15 g 
Allgemeingültig lässt sich durch Anwenden hoher Presstemperaturen für anorganische 
Pressgüter die Qualität der Presslinge steigern. Um den Einfluss der Presstemperatur auf 
das Kompaktierverhalten des Siliziumpulvers zu untersuchen, wurde dieses in einer 
Vorwärmapparatur auf 200 - 350 °C aufgeheizt. Nach der visuellen Begutachtung der 
Kompaktate und Auswertung der Rohdichtemessungen ist ersichtlich, dass die Anwendung 
einer erhöhten Presstemperatur im Bereich von 200 bis 350 °C keinen signifikanten 
positiven Einfluss auf die Kompaktatqualität hat. Der ausgebliebene Erfolg der 
Presstemperaturmaßnahme ist auf die hohe Stabilität der Partikelcluster zurückzuführen, 
welche im untersuchten Temperaturbereich sich nicht maßgeblich ändert 
(Schmelztemperatur von Si = 1420 °C).   
 
d) Mechanische Aktivierung des Si-Pulvers und des 
Begleitprodukts 
 
 
 
 
Mahlung in der Scheibenschwingmühle (SSM) 0,5 - 10 min. 
Eine Möglichkeit zur Beseitigung der Clusterstrukturen stellt die Intensivzerkleinerung dar. 
Die mechanische Intensivzerkleinerung wurde sowohl mit Si-Pulver als auch mit dem 
grobkörnigen Begleitprodukt des Si-Pulvers (Sinterkorn) durchgeführt. Durch die Einwirkung 
der Druck- und Scherkräfte werden die Clusterstrukturen teilweise zerstört, wobei 
scharfkantige Bruchstücke entstehen. Besonders deutlich kann das auf den REM-
Aufnahmen des gemahlenen Sinterkorns beobachtet werden. 
Die Intensivzerkleinerung wurde mit Hilfe einer Scheibenschwingmühle (SSM) durchgeführt. 
Als Einflussgröße wurde die Mahldauer variiert. Es konnte ein signifikanter Einfluss der 
Mahldauer in der Scheibenschwingmühle auf die Schüttdichte des Pulvers festgestellt 
werden. Das kann dadurch erklärt werden, dass neben dem Mahlvorgang in der Mühle 
noch ein zusätzlicher Verdichtungsvorgang stattfindet. Das Pulver wird durch den 
Mahlkörper an die innere Mantelfläche des Mahlraumes gepresst, wodurch dort verdichtete 
Sekundärkörner entstehen.  
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Versuchsbedingungen für Pressung: 
Pressdruck 140 MPa; Si-Pulvertemperatur 20 °C; 
Pressformtemperatur 20 °C; Pressdauer 5 s; Einwaage 15 g 
Die Zerstörung der Primärpartikelcluster hat höchste Priorität für die Herstellung von 
Pressagglomeraten mit einem hohen Dichtegrad. Durch die Zerstörung der Clusterstruktur 
werden die Lückenluftvolumina im Si-Pulver deutlich reduziert, was zur erheblichen 
Steigerung der Kompaktatdichte führt. Mit einer Kompaktatrohdichte von 1,4 g/cm
3
, wie für 
das gemahlene Begleitprodukt erreicht, hat die Packungsdichte der Primärpartikel das 
Niveau einer theoretischen hexagonal basisflächenzentrierten Packung bereits 
überschritten. Die elastische Rückexpansion stellt aber nach wie vor ein großes Problem 
dar, wodurch die Presslinge beim Ausstoßen aus der Pressform zerbrechen. Bei der 
Intensivzerkleinerung ist die Abriebproblematik seitens der Mahlwerkzeuge zu 
berücksichtigen. Aus diesem Grund ist die Mahlung mit Scheibenschwingmühlen aus Stahl 
nicht praxisrelevant, da durch den Abrieb eine große Menge an Eisen in das Siliziumpulver 
gelangt. Die Versuche konnten jedoch schlüssig die positive Wirkung der zumindest 
teilweisen Zerstörung der Primärpartikelclusterstrukturen belegen.  
 
Versuche mit Vorgranulierung 
 
e) Pressdrucksteigerung mit Vorgranulierung 
 
 
 
Versuchsbedingungen: 
Pressdruck 60 - 180MPa; Si-Granulattemperatur 20 °C; 
Pressformtemperatur 20 °C; Pressdauer 5 s; Einwaage 30 g 
Im Vergleich zu den Briketts von der Versuchsreihe mit erhöhter Presstemperatur sind die 
Festigkeit und Formstabilität der Kompaktate geringer. Alle Briketts sind beidseitig 
abgedeckelt. Analog zu der Versuchsreihe zum Pressdruckeinfluss ohne Vorgranulierung 
lässt sich eine Abhängigkeit der Rohdichte der Briketts vom angewandten Pressdruck 
feststellen. Die Rohdichten dieser Versuchsreihe liegen signifikant höher als bei der 
Vergleichsversuchsreihe mit Pulver. Damit ist die positive Wirkung der Vorgranulierung für 
das Si-Pulver eindeutig nachgewiesen. 
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f) Presstemperatursteigerung mit Vorgranulierung 
 
 
Versuchsbedingungen: 
Pressdruck 140 MPa; Si-Granulattemperatur 80 - 1000°C; 
Pressform gekühlt (Wasser); Pressdauer 5 s; Einwaage 30 g 
Zur Vermeidung zu hoher Temperaturspannungen am Presswerkzeug wurde dieses über 
die Wasserkühlung gekühlt. Nach der visuellen Begutachtung der Briketts kann man 
zunächst feststellen, dass der Einsatz von Granulat eine bessere Formstabilität und 
Festigkeit der Briketts ermöglicht. Das gilt für alle Presstemperaturen. Dieser Effekt ist auf 
die Verringerung der elastischen Rückexpansion infolge der Vorverdichtung 
zurückzuführen. Die Verarbeitung von Si-Granulat bei höheren Temperaturen bringt 
Oxidationsverluste mit sich, wenn nicht unter Inertatmosphäre gearbeitet wird. Man konnte 
visuell erkennen, dass die bei Temperaturen von 800 und 1000 °C hergestellten Briketts 
hellbraune Oxidationseinschlüsse sowohl auf der Oberfläche als auch im Inneren haben. Es 
konnte auch eine leichte Gewichtssteigerung der Briketts registriert werden. Die 
Oxidationsreaktionen des Si-Pulvers bei Temperaturen über 700 °C wurden durch eine TG-
Analyse für das Si-Pulver bestätigt. Obwohl eine Verbesserung der Formstabilität und 
Festigkeit der Briketts durch den Granulateinsatz und die Presstemperatursteigerung 
festgestellt wurde, konnte keine signifikante Rohdichtesteigerung nachgewiesen werden.  
 
g) Pressdauersteigerung mit Vorgranulierung 
 
 
 
 
 
Versuchsbedingungen: 
Pressdruck 100 – 140 MPa; Si-Granulattemperatur 20 °C; 
Pressformtemperatur 20 °C; Pressdauer 5 – 60 s; Einwaage 30 g 
Die Verdichtung der Pressgüter und die Ausbildung der Bindekräfte zwischen den einzelnen 
Partikeln sind zeitabhängige Prozesse. Aus diesem Grund kann die Steigerung der 
Pressdauer die Brikettqualität positiv beeinflussen. Die positive Wirkung der erhöhten 
Pressdauer vermindert sich durch den ansteigenden Querdruck in der Pressform, der zur 
Erhöhung der Reibungskraft an der Pressformwand führt, was die Rissbildung in den 
Briketts bei der Entformung begünstigt.  
Durch die Erhöhung der Pressdauer wird keine Qualitätsverbesserung hinsichtlich der 
Kompaktatrohdichte erreicht. Eine Verbesserung der Festigkeit und Formstabilität der 
Presslinge tritt ebenfalls nicht ein, was wahrscheinlich auf die Reibungsproblematik 
zurückzuführen ist. Bei der Walzenkompaktierung entfällt diese Reibungsproblematik, eine 
Erhöhung der Pressdauer kann über die Verringerung der Umfangsgeschwindigkeit der 
Walzen aber nur in geringem Maße realisiert werden. 
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h) Vorbeanspruchung durch Intensivzerkleinerung und 
anschließende Granulierung (Versuchsmaterial 
Begleitprodukt)  
 
 
Versuchsbedingungen für Mahlung: 
Mahlung in der Scheibenschwingmühle (SSM) 0,5 – 10 min 
Durch die Mahlung des Begleitprodukts in der Scheibenschwingmühle entsteht ein Pulver, 
dessen Schüttdichte um ein Vielfaches die Schüttdichte des Siliziumpulvers übersteigt. 
Beim Begleitprodukt steigt die Schüttdichte nach 10 min Mahlung auf einen Wert von 
0,77g/cm
3
. Das ist eine gute Ausgangsposition zur Herstellung von Granulat und Briketts 
mit einer hohen Rohdichte.   
Versuchsbedingungen für Pressung: 
Pressdruck 180 MPa; Si-Granulattemperatur 20 °C; 
Pressformtemperatur 20 °C; Pressdauer 5 s; Einwaage 30 g 
In dieser Versuchsreihe wurde der Einfluss der Vorgranulierung in Kombination mit der 
mechanischen Aktivierung auf das Kompaktierverhalten des Sinterkorns untersucht. Das 
Begleitprodukt wurde zuerst in der Scheibenschwingmühle gemahlen und anschließend zu 
einer Schülpe verpresst. In den nächsten Schritten wurde die Schülpe mittels 
Scheibenmühle zu Granulat der Korngröße (0 – 4 mm) zerkleinert und schließlich das 
Granulat zu Briketts verpresst. Es konnte festgestellt werden, dass die Briketts von Granulat 
aus gemahlenem Sinterkorn im Vergleich zu allen bisher hergestellten Briketts eine deutlich 
höhere Formstabilität besitzen. Das gemahlene Sinterkorn besitzt im Vergleich zum 
Siliziumpulver keine hochelastische Clusterstruktur. Aufgrund dessen ist die elastische 
Rückexpansion deutlich geringer, woraus eine größere Formstabilität und ein deutlicher 
Anstieg der Rohdichte resultiert.  
i) Schockabkühlung mit flüssigem N2 
 
Versuchsbedingungen: 
Pressdruck 140 MPa; Si-Granulattemperatur -130 bis -147°C; 
Pressformtemperatur 20 °C; Pressdauer 5 s; Einwaage 5 – 30 g 
Bei der Untersuchung wurde die Einwaage in die Pressform variiert: 5 g (gemessene 
Granulattemperatur -130 °C), 10 g (bei -147 °C), 30 g (bei -140 °C). Es war beabsichtigt, 
durch die Schockabkühlung eine Kaltversprödung des Siliziums hervorzurufen und damit 
die Stabilität der Primärpartikelcluster herabzusetzen. Zur Steigerung der Effektivität der 
Kälteleitung innerhalb der Schüttung wurde Si-Granulat eingesetzt. Außerdem ermöglicht 
der Einsatz von Granulat einen direkten Kontakt mit flüssigem Stickstoff. Die 
Schockabkühlung erfolgt dabei innerhalb kürzester Zeit.  
Anwendungsprozedur für Si-Kompaktat: 
- Einfüllen des Si-Granulats (0 – 4 mm) in ein Reagenzgefäß  
- Zugabe des flüssigen Stickstoffs in das Reagenzgefäß 
- Verpressen des tiefgekühlten Si-Granulats in der hydraulischen Stempelpresse. 
Durch die Schockkühlung des Granulates mit flüssigem Stickstoff konnte ein geringfügiger 
Anstieg der Rohdichte registriert werden.  
 
 136 
Maßnahmen mit Zusätzen 
j) niedrigviskose Zusätze 
 
Die Anwendungsprozedur des Versuchskomplexes mit niedrig-
viskosen Zusätzen ist in der Tabelle A 8–a), Anhang A 
dargestellt. 
Versuchsbedingungen: 
Pressdruck 140 MPa; Si-Granulattemperatur (bei Ethanol >78 °C, bei Tholuol >111 °C, 
bei Wasser-Tensid-Mischung > 100 °C; Pressformtemperatur 20 °C; Pressdauer 5 s; 
Einwaage 15 g 
Primäres Kriterium zur Auswahl der Zusatzmittel ist die Benetzbarkeit. Das niedrigviskose 
Zusatzmittel muss in der Lage sein die Partikel des Si-Pulvers bzw. die Primärpartikelcluster 
zu benetzen und dadurch die Lückenluft aus den Hohlräumen zu verdrängen. Außerdem 
soll der Zusatz als Haftkraftvermittler zwischen den Si-Partikeln fungieren und nach 
Möglichkeit die Stabilität der Si-Partikelcluster schwächen durch Eindringen in die 
Wasserstoffhülle bzw. durch Verdrängen dieser. Für die Untersuchung wurden folgende 
Zusätze ausgewählt: Ethanol, Toluol, Wasser-Tensid-Mischung. Ziel der Prozedur ist das 
Austreiben der Lückenluft durch das Absieden der Zusätze und Wirkung als 
Haftkraftvermittler. Die Rohdichtewerte zeigen, dass mit Hilfe der niedrigviskosen Zusätze 
keine signifikante Verbesserung der Presslingsqualität erreicht werden konnte. Damit sind 
die erhofften Effekte weitgehend wirkungslos geblieben. Die Ergebnisse machen 
insbesondere deutlich, dass die Lückenluft nicht das Hauptproblem bei der Kompaktierung 
des Si-Pulvers darstellt. Vielmehr ist das Hauptproblem die hohe Stabilität und Elastizität 
der Primärpartikelcluster, die durch die Zusätze nicht gemindert werden konnten. 
k) hochviskose Zusätze in Lösung 
 
 
Versuchsbedingungen: 
Pressdruck 140 MPa; Si-Granulattemperatur (bei Propandiol 78 < t °C < 188, bei 
Glycerin 78 < t °C < 290; Pressformtemperatur 20 °C; Pressdauer 5 s; Einwaage 15 g 
Primäres Kriterium für die Auswahl der hochviskosen Bindemittel, die eigene Bindekraft in 
das Partikelsystem einbringen können, ist die Möglichkeit ihrer Entfernung nach der 
Kompaktierung bis auf akzeptable Restgehalte, um die Anforderungen an die Reinheit des 
Si-Pulvers zu gewährleisten. Es wurden für die Untersuchungen Glycerin und Propandiol 
ausgewählt. Die ausgewählten Zusatzmittel sind alle löslich in Ethanol und lassen sich aus 
dem Kompaktat abdampfen. Die Anwendung der hochviskosen Zusätze ergibt eine 
geringfügige Verbesserung der Presslingsrohdichte sowie einen Rückgang der 
Bruchbildung (insbesondere bei 10 % Massenanteil). Das ist wahrscheinlich sowohl auf die 
Schmierwirkung als auch auf die Bindewirkung der Zusätze zurückzuführen. Allerdings sind 
die Aufwendungen dieser Maßnahme im Vergleich zum Effekt zu groß. Eine signifikante 
Zerstörung bzw. Schwächung der Si-Partikelcluster ist mit diesen Zusätzen offensichtlich 
nicht gelungen, was aus den maximalen Rohdichtewerten von knapp über 1 g/cm
3
 
geschlossen werden kann. Die Anwendungsprozedur des Versuchskomplexes mit hoch-
viskosen Zusätzen in Lösung ist in der Tabelle A 8–b), Anhang A dargestellt. 
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l) hochviskose Zusätze im Knetwerk 
 
 
Die Anwendungsprozedur des Versuchskomplexes mit hoch-
viskosen Zusätzen im Knetwerk ist in der Tabelle A 8–c), Anhang 
A dargestellt. 
Versuchsbedingungen: 
Pressdruck 140 MPa; Si-Granulattemperatur (bei Paraffin >70 °C, bei Montanwachs 
>85 °C; Pressformtemperatur 20 °C; Pressdauer 5 s; Einwaage 15 g, knetende 
Beanspruchung 10 min. 
Eine alternative Verfahrensweise zum Eintrag eines hochviskosen Bindemittels wäre das 
Einkneten des Bindemittels bei erhöhten Temperaturen in einem knetend wirkenden 
Mischer. Allerdings kann man unter diesen Bedingungen keine gleichmäßige und 
vollständige Partikelbeschichtung erreichen. Denkbar ist eine Umhüllung der 
Primärpartikelcluster, so dass der Zusatz im Sinne eines Matrixbindemittels für die Cluster 
wirksam werden kann. Ein Kriterium für die Bindemittelauswahl ist die Benetzbarkeit der 
Oberfläche der Si-Partikel. Dieses primäre Kriterium wird von Paraffin und Montanwachs im 
geschmolzenen Zustand erfüllt. Durch den Eintrag von Paraffin und Montanwachs in das Si-
Pulver unter knetender Beanspruchung in einem Doppel-Z-Mischer wird eine signifikante 
Verbesserung der Presslingsqualität im Hinblick auf Brüchigkeit und Rohdichte erreicht. Mit 
Rohdichtewerten von knapp über 1,0 g/cm
3
 wird allerdings kein Durchbruch in der 
Qualitätsverbesserung erreicht.  
m) Versuche mit Laborpulver ohne Vorgranulierung 
 
 
 
Versuchsbedingungen: 
Pressdruck 140 – 250 MPa; Laborpulvertemperatur 20 °C; Pressformtemperatur 20°C; 
Pressdauer 5 s; Einwaage 15 g 
Die größeren und dichteren Cluster des Laborpulvers im Vergleich zum Industriepulver 
führen zum Anstieg seiner Schüttdichte ca. auf 0,40 g/cm
3
. Die größeren Primärpartikel und 
die dichteren Primärpartikelcluster beim Laborpulver verbessern die Nutzbarkeit höherer 
Presskräfte und führen aufgrund ihrer besseren Kompaktiereigenschaften in Summe zu 
einer gegenüber dem industriell hergestellten Pulver deutlich gesteigerten 
Kompaktatrohdichte. Das Rohdichteniveau der Presslinge aus dem Laborpulver von 1,26 -
1,34 g/cm
3
 liegt schon im Bereich der hexagonal basisflächenzentrierten Packung. Dieses 
Versuchsergebnis zeigt recht eindrucksvoll die Möglichkeit, über die 
Herstellungsbedingungen für das Si-Pulver positiven Einfluss auf die Kompaktierbarkeit 
nehmen zu können.  
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n) Versuche mit vorgranuliertem Laborpulver  
 
 
 
Versuchsbedingungen: 
Pressdruck 140 – 200 MPa; Laborgranulattemperatur 20 °C;  
Pressformtemperatur 20 °C; Pressdauer 5 s; Einwaage 15 g 
Auch bei dem Laborpulver wurde die Methode der Vorgranulierung getestet. Wegen der 
bereits erhöhten Schüttdichte des Laborpulvers erbringt dessen Vorgranulierung jedoch 
keinen signifikanten Fortschritt für die Kompaktatqualität im Vergleich zu Versuchen mit 
Laborpulver ohne Vorgranulierung.  
 
o) Versuche mit Laborpulver nach mechanischer Aktivierung 
  
 
 
Dauer der Mahlung in der Scheibenschwingmühle (SSM) 1 min. 
Versuchsbedingungen für Pressung: 
Pressdruck 140 MPa; Laborgranulattemperatur 20 °C; Pressformtemperatur 20 °C; 
Pressdauer 5 s; Einwaage 30 g 
Durch die mechanische Aktivierung des Si-Laborpulvers mittels Scheibenschwingmühle 
steigt die Rohdichte der Presslinge auf ein Niveau von 1,41 - 1,42 g/cm
3
 an. Damit nähert 
sich der Dichtegrad der hexagonal dichtesten Packung. Abgesehen von der erreichbaren 
Presslingsrohdichte zeigt das Si-Laborpulver gegenüber den industriell hergestellten 
Laborpulvern ein nahezu analoges Kompaktierverhalten. Das Hauptproblem bei all diesen 
Pulvern ist die Primärpartikelclusterstruktur, die eine hohe elastische Rückexpansion nach 
sich zieht, in deren Folge die Presslinge beim Ausstoßen aus der Pressform zersplittern.  
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Abbildung A 10: Laserbeugungsanalyse einer Musterpulversorte nach Ultraschallaktivierung 
 
Tabelle A 8: Anwendungsprozedur im Komplex mit Bindemitteln 
 
a) Niedrigviskose Zusätze 
Schritt Ziel 
1. Dispergierung des Si-
Pulvers im Zusatz mittels 
Ultraschall 
vollständige Dispergierung im Ultraschallbad. Wahl der Anteile der 
flüssigen und der festen Phase so, dass die Dispersion möglichst 
dünnflüssig bleibt (100 g Ethanol / 50 g Si-Pulver). Dauer 15 min. 
2. Abdestillierung des 
Zusatzes bis auf wenige 
Prozent 
Die Hochdruckpressverdichtung führt zu einer starken Reduzierung 
der Agglomeratporen. Zuviel Feuchtigkeit wird entweder 
ausgepresst oder verbleibt als inkompressible Komponente in der 
Partikelmasse. Beides führt zu einem Verlust an Festigkeit. 
3.Verpressung des Pulvers im 
kochend heißen Zustand zur 
Vermeidung der 
Rückströmung der Luft in die 
Poren des Pulvers 
Nach der Destillation bildet das Si-Pulver durch Verdrängung der 
Lückenluft eine verdichtete Schicht am Boden des Behälters. Vor 
dem Pressen wird die Temperatur des Pulvers über dem 
Siedepunkt des Bindemittels gehalten (Ethanol > 78 °C,  
Toluol >111 °C, Wasser-Tensid Lösung ca. 100 °C)   
b) Hochviskose Zusätze in Lösung 
1.Auflösung der Zusätze in 
Ethanol 
Gleichmäßige Verteilung des Bindemittels zwischen den Partikeln 
des Si-Pulvers  
2.Ultraschall-Dispergierung 
der Lösung 
Homogenisierung der Suspension (15 min.)  
 
3.vollständige Abdestillierung 
des Lösungsmittels unter der 
Siedetemperatur des 
hochviskosen Zusatzes 
Entfernung des Ethanols bis auf einen kleinen Rest aus der 
Suspension mittels Destillation unter der Siedetemperatur des 
hochviskosen Bindemittels. Kontrolle des Restethanolgehalts 
mittels Schnellfeuchtebestimmer.  
4.Verpressung im heißen 
Zustand zur Vermeidung der 
Rückströmung der Luft in die 
Poren des Pulvers 
 
Die Dämpfe des siedenden Ethanols verhindern die Rückströmung 
der Luft in die Poren, während die hochviskose Bindemittelphase 
auf der Partikeloberfläche und in der Porosität des Partikelkollektivs 
erhalten bleibt. Die Temperatur des Pulvers wird oberhalb des 
Siedepunktes von Ethanol und unterhalb des Siedepunktes vom 
hochviskosen Zusatz gehalten (Glycerin: 78 °C < t-Pulver < 290 °C; 
Propandiol: 78 °C < t-Pulver < 188 °C).  
c) Hochviskose Zusätze im Knetwerk 
1.Heißvermischung im 
Doppel-Z-Mischer 
 
Zerkleinerung der Raspeln von einem Paraffinblock bzw. 
Bruchstücke von einem Montanwachsblock mit einer Messermühle. 
Vermischung der Komponenten gemäß vorgegebenen Anteilen im 
vorgewärmten Doppel-Z-Mischer (oberhalb des Schmelzpunktes 
des jeweiligen Zusatzes: Paraffin ca. 70 °C, Montanwachs ca. 85 
°C). Optisch gleichmäßige Verteilung des schmelzenden 
Zusatzmittels unter den Partikeln des Siliziumpulvers durch die 
knetende Beanspruchung (10 min.) 
2.Heißverpressung Vermeidung der Erstarrung von Bindemittel  
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Tabelle A 9: Berechnung des Gasdrucks im Pressling 
 
Berechnung des Gasdrucks im Pressling mit: 
        ;                  
 ;                
 ;        ;         
 
Berechnungsansatz unter Annahme, 
dass die in der Pulverschüttung 
vorhandene Luft nicht entweicht und im 
Pressling komprimiert wird. 
 
Da ein beachtlicher Anteil der Lückenluft 
im Verlauf des Verdichtungsprozesses 
entweicht, ist der reale Gasdruck im 
Pressling noch viel kleiner 
 
 
V2 - Volumen der Komprimierten Luft im 
Pressling wird als Differenz des 
Gesamtvolumens des Presslings und der 
Reinsubstanz berechnet. 
 
 
 
                                  (A 9.1)          
 
   
     
  
                                 (A 9.2)                                
 
   
 
       
                            (A 9.3)                              
 
    
             
     
                      (A 9.4)                              
 
        
 
 
                     (A 9.5)                  
 
      
 
     
                             (A 9.6)                                                     
 
      
   
 
       
   
 
 
           
 
     
       (A 9.7)                     
 
Berechnung der Gasdrücke in Presslingen unter Variation  
des Pressdrucks der hydraulischen Stempelpresse 
 
p [MPa] hPmax [mm] pp [MPa] 
60 7,28 2,64 
80 7,37 2,58 
100 6,91 2,9 
120 6,36 3,43 
140 6,08 3,8 
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Tabelle A 10: Kennwerte der Pressverdichtung 
 
Kennwert Beschreibung 
Elastische Rückexpansion 
 
   
        
     
         (A10.1)           
 
Die auf der Basis des Koeffizienten R berechnete elastische 
Rückexpansion schwankt im Bereich zwischen 36 % bei der 
ersten Verdichtungsstufe und 21 % bei der fünften 
Verdichtungsstufe und bleibt damit auch unter der Bedingung 
der Mehrfachverdichtung noch sehr hoch.   
Verdichtungsarbeit   
 
Bestimmung durch Integration der Fläche aus dem p-s-
Diagramm. Mit fortschreitender Vorverdichtung des Si-Pulvers 
nehmen die Werte der Verdichtungsarbeit auf Grund der in 
vorhergehenden Verdichtungsstufen bereits geleisteten 
Verdichtung ab.  
Verdichtungsverhältnis 
  
 
 
    
     
        
                (A10.2)          
Das Verdichtungsverhältnis ist ein wichtiger Parameter zur 
Auslegung von Walzenpressen mit Zwangseinspeisung. Diese 
Kenngröße ist abhängig vom Walzendurchmesser. Zur 
Bestimmung des Verdichtungsverhältnisses wurde für jede 
Verdichtungsstufe die Rohdichte des Presslings auf die 
Schüttdichte des zur Herstellung dieses Presslings eingesetzten 
Schüttgutes (Pulver oder Granulat) bezogen. Es ist festzustellen, 
dass sich das Verdichtungsverhältnis mit jeder weiteren 
Verdichtungsstufe verkleinert (Tabelle 5). Den größten Sprung 
gibt es beim Übergang von der ersten zur zweiten 
Verdichtungsstufe, wobei das Verdichtungsverhältnis von 13,85 
auf 2,21 absinkt. Weil das Granulat im Vergleich zum Si-Pulver 
(Schüttdichte 0,05 g/cm
3
) eine viel größere Schüttdichte hat, 
liegen die Werte für das Verdichtungsverhältnis bei den 
Verdichtungsstufen 2-5 deutlich niedriger.  
Verdichtungseffektivität 
  
 
 
   
  
  
                      (A10.3)          
Bei der Bestimmung der Verdichtungseffektivität wird das 
Verdichtungsverhältnis für jede Verdichtungsstufe auf die bei der 
Verdichtung in dieser Stufe verrichtete Verdichtungsarbeit 
bezogen. Die Verdichtungseffektivität verhält sich im Trend 
analog zum Verdichtungsverhältnis in Abhängigkeit von der 
Anzahl der Verdichtungsvorgänge. Bei der ersten 
Verdichtungsstufe ist die Verdichtungseffektivität am größten 
(30,1kNm
-1
). Mit jeder weiteren Verdichtungsstufe verringert sich 
die Verdichtungseffektivität aufgrund des kleiner werdenden 
Verdichtungsverhältnisses. Mit dem Kennwert 
Verdichtungseffektivität wird das Nutzen-Aufwand-Verhältnis 
gebildet, das den Kompaktierprozess unter Berücksichtigung der 
Ausgangsschüttdichte des Pressgutes bewertet. Diese 
Kenngröße eignet sich somit für die Festlegung eines Rankings 
beim Vergleich verschiedener Si-Pulver im Hinblick auf die 
Effektivität des Kompaktierprozesses. 
Kompressionsverhältnis 
 
 
  
       
     
                   (A10.4)           
 
Die Kennziffer Kompressionsverhältnis ist dem Verdichtungs-
verhältnis verwandt. Bei der Bestimmung des Kompressions-
verhältnisses wird für jede Verdichtungsstufe die Schütthöhe des 
eingesetzten Pressgutes in der Pressform auf die Höhe des 
dazugehörenden Presslings unter maximalem Pressdruck 
bezogen. Das Kompressionsverhältnis verringert sich mit 
steigender Anzahl der Verdichtungsstufen aufgrund der immer 
kleiner werdenden Schütthöhe des Granulats in der Pressform 
bei gleich bleibender Einwaage (Tabelle 5). 
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Anhang B: Verschleißuntersuchungen 
 
Abbildung B 1: Schema eines tribologischen Systems [49, S.6] 
 
 
Tabelle B 1: Übersicht und Beschreibung der Verschleißarten [50] 
 
Gleitverschleiß 
„Als Gleitverschleiß werden Ablauf und Ergebnis von Verschleißprozessen bei einer 
Gleitbewegung kontaktierender Werkstoffe oder Bauteile bezeichnet […]. An den 
Verschleißprozessen bei Gleitverschleiß können - je nach tribologischem System – alle 
grundlegenden Verschleißmechanismen (Oberflächenzerrüttung, Adhäsion, Abrasion, 
tribochemische Reaktionen) beteiligt sein […]. Typische Erscheinungsformen des Wirkens der 
einzelnen Verschleißmechanismen bei Gleitverschleiß sind (siehe frühere DIN 50320): 
- Risse, Grübchen bei Oberflächenzerrüttung 
- Kratzer, Riefen, Mulden, Wellen bei Abrasion 
- Fresser, Löcher, Kuppen, Schuppen, Materialübertrag bei Adhäsion 
- Reaktionsprodukte in Form von Partikeln oder Schichten bei tribochemischen 
        Reaktionen“ [50, S.131] 
Wälzverschleiß  
„Der Begriff Wälzverschleiß bezeichnet zusammenfassend die Verschleißart, die bei Rollen 
oder Wälzen in tribologischen Systemen auftritt. Bei Wälzverschleiß ist der dominierende 
Verschleißmechanismus die Oberflächenzerrüttung“ [50, S.134]. Bei den Wälzkörpern, wie z. B. 
in Kugellagern, treten Mehrfachüberrollungen und damit wechselnde mechanische Spannungen 
auf [50, S.134]. „Die wechselnden Beanspruchungen führen zu Gefügeänderungen, 
Rissbildungs- und Risswachstumsvorgängen bis hin zu Abtrennung von Verschleißpartikeln, die 
in den Werkstoffoberflächen häufig so genannte „Grübchen“ zurücklassen“ [50, S.134]. 
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Stoßverschleiß 
„Mit dem Begriff Stoßverschleiß wird zusammenfassend die mit dem Zusammenstoßen oder 
Aufprallen fester Körper verbundene Verschleißart bezeichnet. Diese Verschleißart wird durch 
die dabei wirkenden impulsförmigen kräftemäßigen und energetischen Wechselwirkungen 
ausgelöst. Die im Kontaktbereich umgesetzte Stoßenergie führt zu lokalen Formänderungen 
(plastische Deformation, Rissbildung) sowie zu Stoffänderungen der Kontaktparameter infolge 
mechanischer Aktivierung und Temperaturüberhöhungen und eine damit gestiegene 
Reaktionsfähigkeit der beanspruchten Kontaktpartien mit dem Umgebungsmedium“ [50, S.136]. 
Schwingungsverschleiß 
„Schwingungsverschleiß entsteht, wenn die Kontaktpartner eines tribologischen Systems 
oszillierende Relativbewegungen mit kleinen Schwingungsamplituden ausführen. Es wird direkt 
über die Erzeugung der Oberflächenrissen die Dauerschwingfestigkeit vorzeitig herabgesetzt“ 
[…]. Bei den zu Schwingungsverschleiß führenden relativen Oszillationen der beiden 
Kontaktpartner sind zwei Fälle zu unterschieden: 
- Quasistatischer Tribokontakt 
   Bei fest verbundenen statischen Kontaktflächen (Presspassungen,  
   Schraubverbindungen) erzeugen wechselnde oder vibrierende Kräfte schwingende  
   elastische Verformungen von Grund- und Gegenkörper. 
- Dynamischer Tribokontakt 
Hierunter werden Schwingungen verstanden, die funktionsbedingt bei Gleit-, Wälz- oder 
Prallbewegungen auftreten. Ein durch derartige Relativbewegungen ausgelöster 
Schwingungsverschleiß ist gekennzeichnet durch 
- Oberflächenschädigungen und tribochemisch gebildete Verschleißpartikel, die 
 eine freie Bewegung des Tribokontaktes blockieren können 
- Verminderung der Dauerfestigkeit des Grundwerkstoffes durch das Entstehen 
 von Mikrorissen mit dem Resultat eines „Reibdauerbruchs““[ 50, S.137-138]. 
Furchungsverschleiß 
„Beim Furchungsverschleiß dringen die Rauheitshügel eines kontaktierenden Partners oder 
harte Partikel in die Oberflächenbereiche des beanspruchten Werkstoffs oder Bauteils ein und 
erzeugen durch Abrasionsprozesse […] Kratzer oder Riefen bzw. Furchen […].  
Ein wichtiges Charakteristikum des Furchungsverschleißes ist die so genannte Tieflage-
Hochlage-Charakteristik“ [50, S.140-141].  
 
Einfluss der Härte des Abrasivstoffs auf den Verschleiß eines Materials [50, S.141] 
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„Sie besteht darin, dass in vielen Fällen eine Korrelation zwischen der Härte des Abrasivstoffes 
HA und der Härte des abrasiv beanspruchten Materials HM besteht, wobei drei 
Verschleißbereiche zu unterscheiden sind: 
1. Verschleiß-Tieflage, wenn HA < HM 
2. Übergangsgebiet, wenn HA ≈ HM 
3. Verschleißhochlage, wenn HA > HM 
Daraus ergibt sich die zur Verminderung des Furchungsverschleißes in technischen 
Anwendungen sehr bedeutsame Folgerung, dass die Härte eines abrasiv beanspruchten 
Materials HM um einen Faktor von etwa 1,3 höher sein muss, als die Härte des angreifenden 
Abrasivstoffes, d.h. dass           gelten muss, damit der Furchungsverschleiß in der 
Verschleiß-Tieflage bleibt“ [50, S.140-141]. 
„Es ist üblich den Furchungsverschleiß in zwei Gruppen zu unterteilen: 
1. Gegenkörperfurchung, auch Abrasiv-Gleitverschleiß genannt (Zwei-Körper-Abrasion) 
2. Teilchenfurchung, je nach Kinematik gegliedert in Korngleitverschleiß, Kornwälzverschleiß 
und Kornstoßverschleiß (Drei-Körper-Abrasion)“ [50, S.140]. 
Strahlverschleiß 
„Strahlverschleiß entsteht beim Auftreffen körniger Teilchen auf eine Werkstoff- oder 
Bauteiloberfläche. Die Nomenklatur für diese Verschleißart ist nicht eindeutig; der 
Strahlverschleiß wird teilweise dem Furchungsverschleiß und teilweise der Erosion 
zugerechnet“ [50, S.144]. Strahlverschleiß wird je nach dem Anstrahlwinkel          , mit der die 
Partikel auf die Werkstoffoberfläche treffen, wie folgt eingeteilt: 
- Gleitstrahlverschleiß (         =0) 
- Prallstrahlverschleiß (          ≈ 90) 
- Schrägstrahlverschleiß (0°<         <90°) [50, S.144] 
Erosion 
Unter dem Oberbegriff Erosion werden Verschleißarten zusammengefasst, bei denen infolge 
der Gas- oder Flüssigkeitsströmung ohne bzw. mit darin enthaltenen Teilchen Kräfte auf 
Werkstoff- oder Bauteiloberflächen übertragen werden und auf diese Weise 
Materialschädigungen entstehen [50, S.146].  
 
 
 
Abbildung B 2: Abhängigkeit des Verschleißabtrags von der Gleitgeschwindigkeit im 
Verschleißtopf (Abrasivstoff Quarzsand (300 μm), Anstellwinkel der Proben 45°,Probekörper 
S235) 
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Abbildung B 3: Abhängigkeit des Verschleißes vom Anstellwinkel der Probe 
(Abrasivstoff Quarzsand (300 μm), Probekörper S235, vu = 0,94 m/s) 
 
 
Abbildung B 4: Verschleißbetrag der Proben aus S235 nach Verschleißtopfuntersuchung  
mit Abrasivstoff Si-Pulver (Anstellwinkel der Proben 45°, vu = 0,94 m/s) 
 
 
Abbildung B 5: Verschleißbetrag der Proben aus S235 mit TiN-Beschichtung nach 
Verschleißtopfuntersuchung mit Abrasivstoff Si-Granulat (Anstellwinkel der Proben 45°, 
vu = 0,94 m/s) 
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Abbildung B 6: TiN- Beschichtung auf Proben aus S235 (Verschleißweg 20 km, vu = 0,94 m/s) 
 
 
 
Abbildung B 7: Verschleißbetrag der Proben aus X5CrNi18-10 mit TiN-Beschichtung nach 
Verschleißtopfuntersuchung mit Abrasivstoff Si-Granulat (vu = 0,94 m/s, Anstellwinkel 45°) 
 
 
 
 
Abbildung B 8: TiN-Beschichtung auf Proben aus X5CrNi18-10 (Verschleißweg 10 km, vu = 0,94 
m/s) 
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Abbildung B 9: Verschleißbetrag der Proben aus S235 mit DLC-Beschichtung  
nach Verschleißtopfuntersuchung mit Abrasivstoff Si-Granulat (vu= 0,94 m/s, Anstellwinkel 45°) 
 
 
Abbildung B 10: Erscheinungsbild der Proben aus S235 mit DLC-Beschichtung nach 
Verschleißtopfuntersuchung mit Abrasivstoff Si-Granulat 
(Verschleißweg 170 km, vu = 0,94 m/s) 
 
 
Abbildung B 11: Verschleißbetrag der Proben aus plasmanitriertem Stahl X5CrNi18-10 mit  
DLC-Beschichtung nach Verschleißtopfuntersuchung mit Abrasivstoff Si-Granulat 
(vu = 0,94 m/s, Anstellwinkel 45°) 
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Abbildung B 12: DLC-Beschichtung auf plasmanitrierten Proben aus X5CrNi18-10 nach 
Verschleißtopfuntersuchung mit Abrasivstoff Si-Granulat 
 (Verschleißweg 170 km, vu = 0,94 m/s) 
 
 
Abbildung B 13: Verschleißbetrag der Proben aus gehärtetem HS 6-5-2 nach 
Verschleißtopfuntersuchung mit Abrasivstoff Si-Granulat (vu = 0,94 m/s, Anstellwinkel 45°) 
 
 
Abbildung B 14: DLC-Beschichtung auf gehärteten Proben (61 HRC) aus HS 6-5-2 nach 
Verschleißtopfuntersuchung mit Abrasivstoff Si-Granulat  
(Verschleißweg 170 km, vu = 0,94 m/s) 
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Abbildung B 15: Gegenüberstellung der Untersuchungsergebnisse der ausgewählten 
Beschichtungen nach Verschleißtopfuntersuchung mit Abrasiv Si-Granulat(vu = 0,94 m/s, 
Anstellwinkel 45°) 
 
 
Abbildung B 16: REM-Aufnahme der Bruchfläche von Al2O3-Keramik 
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Abbildung B 17: REM-Aufnahme der Bruchfläche von Si3N4-Keramik 
 
 
Abbildung B 18: REM-Aufnahme der Bruchfläche von SiC-Keramik 
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Abbildung B 19: REM-Aufnahme der Bruchfläche von SiSiC-Keramik 
  
 
Abbildung B 20: REM-Aufnahme der Bruchfläche von ZrO2-Keramik 
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Abbildung B 21: Abrasivstoff Quarzsand (25 x-Vergrößerung) 
 
 
 
Abbildung B 22: Kraftmessung während der Reibrad-Untersuchung ohne Abrasivstoff 
 
 
Abbildung B 23:Kraftmessung während der Reibrad-Untersuchung mit Abrasivstoff Quarzsand 
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Abbildung B 24: Abhängigkeit der Verschleißbeträge von der Anpresskraft bei Reibrad-
Untersuchung 
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Anhang C: FEM-Berechnungen 
Tabelle C 1: Zuordnung der Drücke zu den Winkeln für die Übertragung des realistischen 
Belastungsszenarios auf die Walzenoberfläche   
 
 Verdichtung   elastische Rückexpansion 
ΔL r-ΔL Winkel Druck ΔL r-ΔL Winkel Druck 
0,125 99,875 2,86 140 0,125 99,875 -2,86 110 
0,25 99,75 4,05 137 0,25 99,75 -4,05 93 
0,375 99,625 4,96 133 0,375 99,625 -4,96 78 
0,5 99,05 5,73 126 0,5 99,05 -5,73 65 
0,625 99,375 6,4 117 0,625 99,375 -6,4 50 
0,75 99,25 7,02 107 0,75 99,25 -7,02 38 
0,875 99,125 7,58 97 0,875 99,125 -7,58 25 
1 99 8,1 87 1 99 -8,1 10 
1,125 98,875 8,6 77  
1,25 98,75 9,06 67  
1,375 98,625 9,51 60  
1,5 98,5 9,93 52  
1,625 98,375 10,34 47  
1,75 98,25 10,73 42  
1,875 98,125 11,11 37  
2 98 11,47 33 
 2,125 97,875 11,83 30 
2,25 97,75 12,17 27  
2,375 97,625 12,51 24  
2,5 97,5 12,83 21  
2,625 97,375 13,15 18  
2,75 97,25 13,46 15  
2,875 97,125 13,77 12  
3 97 14,06 10  
3,125 96,875 14,36 8  
3,25 96,75 14,64 6  
3,375 96,675 14,81 4  
3,5 96,5 15,2 2,5  
 
 
Abbildung C 1: Tetraederelement SOLID 187 [86] 
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Abbildung C 2: Abmessungen und Belastung eines Keramiksegments mit Befestigung  
über eine Nut zur groben Orientierung im Zugspannungsbereich 
 
  
Abbildung C 3: FEM-Analyse der keramischen Segmente mit Befestigung über Verbreiterung 
am Fuß des Segments 
 
  
Abbildung C 4: Segmentform 1 für die Betriebsart „Steg auf Mulde“ 
  
Abbildung C 5: Segmentform 2 für die Betriebsart „Steg auf Mulde“ 
x z 
y 
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Abbildung C 6: Unterteilung des Verdichtungsprozesses in Teilstrecken 
 
 
Abbildung C 7: Abhängigkeit des eingezogenen Materialvolumens vom Walzendurchmesser 
[19] 
 
Tabelle C 2: Berechnung des Walzendurchmessers 
 
 Berechnung der Schütthöhe des Si-Pulvers in der Pressform 
Die Schütthöhe des Si-Pulvers in der Pressform berechnet sich wie folgt: 
mit mp =15g, rp = 2,5 cm, ρSchütt = 0,07 g/cm
3
 
cm
cm
g
cm
g
r
m
h
Schüttp
p
Schütt 9,10
07,0*5,2*
15
**
3
22
2


                                                      (C2.1) 
 Ermittlung der Länge des Restrukturierungswegs (Verdichtungsweg wird im 
Pressdruck-Weg-Diagramm abgelesen (gemäß Abbildung 41)) 
Zur Berechnung des Restrukturierungsweges muss man von der Schütthöhe des Si-Pulvers in 
der Pressform den Verdichtungsweg (aus dem Pressdruck-Weg-Diagramm) und die 
Presslingshöhe unter Maximallast abziehen. 
pvgr hhhh                                                                                                           (C2.2) 
hr = 109 mm – 7 mm – 5,53 mm = 96,47 mm 
Da bei der Walzenpresse jede Walze die Hälfte vom Gesamthub leistet, beträgt der 
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Restrukturierungsweg für die Übertragung auf die Kompaktierwalze 96,47 mm / 2 = 48,23 mm 
 Berechnung des Einzugswinkels für die Walzen unter Einsatz des an der 
Scherzelle von Jenike ermittelten Reibungskoeffizienten. 
Der Einzugswinkel für eine optimierte Walzenpresse kann mit Hilfe des Reibungskoeffizienten 
  zwischen Si-Pulver und Si3N4-Keramik (      ) als                              
abgeschätzt werden.  
 Ermittlung des Walzendurchmessers, bei dem der Restrukturierungs- und 
Verdichtungsweg innerhalb des berechneten Einzugswinkels von 25,9° liegen 
unter Verwendung der Kreissegmentgleichung 
Bei der Ermittlung des Walzendurchmessers kommt die Kreissegmentrechnung zum Einsatz. 
Bei der Betrachtung des Segments wird ersichtlich, dass die Segmenthöhe hs (Abbildung C 8, 
Anhang C) der Projektionsstrecke aus Restrukturierungs- und Verdichtungsweg entspricht 
(Segmenthöhe hs = hr + hv = 48,23 mm + 3,5 mm = 51,73 mm). Der Winkel αM / 2 entspricht 
dabei dem Einzugswinkel. Damit lässt dich der Radius der Walze, bei dem der 
Restrukturierungs- und Verdichtungsweg innerhalb des Einzugswinkels von 25,9° aus 
Gleichung C2.3
 
nach Umstellung ermitteln. 
))
2
cos(*( Ms rrh

                                                                                                                         (C2.3) 
mm
h
r
M
s 470
9,25cos1
73,51
)
2
cos(1






                                                                               (C2.4) 
                                                                                                             (C2.5) 
 
 
 
 
Abbildung C 8: Kreissegment 
 
 158 
 
Abbildung C 9: Höhere Verdichtung im Bereich des Stegs im Vergleich zum übrigen 
Brikettkörper 
 
Tabelle C 3:Überschlagsrechnung zum Vergleich der Walzenkompaktierung von Si-Pulver und 
Si-Granulat in Bezug auf das Erreichen des stationären Zustands für den Partikeleinzug in den 
Walzenspalt 
Verpressung des Si-Pulvers mit: 
B=     ; vu=    
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;  s1=0,001m;  νLuft=        
   
 
 
;     =   
 
  
;   
    =      
    
Mengendurchsatz: 
 ̇                          
 ̇            
 
 
                
 
  
         
 
 
     
Luftgeschwindigkeit: 
      
       
              
 (
    
       
 
    
    
)  
      
    
 
  
                
 
  
     
 (
      
 
 
 
    
 
  
 
      
 
 
 
   
 
  
)       
 
 
  
Relativgeschwindigkeit zwischen Si-Pulver und Walze: 
                   
 
 
     
 
 
      
 
 
  
Wirbelpunktgeschwindigkeit: 
Es wird näherungsweise mit Schüttungsporosität    gerechnet, obwohl die Porosität am 
Wirbelpunkt geringfügig die Schüttungsporosität übersteigt.  
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Verpressung des Si-Kompaktats mit: 
B=     ; vu=    
 
 
 ;        =   
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Relativgeschwindigkeit zwischen Si-Kompaktat und Walze: 
                   
 
 
     
 
 
      
 
 
  
Wirbelpunktgeschwindigkeit: 
Es wird näherungsweise mit Schüttungsporosität    gerechnet, obwohl die Porosität am 
Wirbelpunkt geringfügig die Schüttungsporosität übersteigt.  
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